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submikrometrska krajevna ločljivost 
 
Za boljše razumevanje procesov prenosa toplote in snovi na submikrometrskem 
nivoju je potrebno razviti napredne neinvazivne merilne tehnike. V doktorskem delu 
predstavljamo razvoj visokoločljivostne merilne tehnike na osnovi fluorescence 
dopiranega transparentnega stekla in steklokeramike za brezdotikalno detekcijo 
nestacionarnih temperaturnih polj s submikrometrsko krajevno ločljivostjo. Uporabljeni 
anorganski detekcijski materiali v primerjavi s tradicionalnimi organskimi materiali 
izkazujejo veliko odpornost proti degradaciji in bledenju fluorescence. Na 
transparentnih vzorcih steklokeramike Er:GPF1Yb0.5Er in fluoridnega stekla 6 % 
Er:ZBLALiP smo sočasno izvedli eksperimente prevoda toplote in mehurčkastega 
vrenja ter meritve temperaturno odvisnega fluorescenčnega signala. Nestacionarna 
temperaturna polja smo beležili na osnovi meritev spektralnih razlik izsevane 
fluorescenčne svetlobe. Z uporabo napredne fluorescenčne mikroskopije smo dosegli 
krajevno ločljivost v območju uklonske limite vzbujevalne svetlobe. Z optičnim 
rezinjenjem smo izvedli rekonstrukcijo temperaturne porazdelitve vzdolž celotne 
globine fluorescenčnega vzorca. S povečano frekvenco zajema fluorescenčni slik smo 
detektirali rast posameznega mehurčka pri nasičenem mehurčkastem vrenju vode, kar 
predstavlja izboljšanje na ravni dveh velikostnih razredov v primerjavi s poskusi, 
opravljenimi z uporabo infrardeče termografije. Ugotavljamo, da bi razvoj predlagane 
merilne tehnike pripomogel k izboljšanem razumevanje procesov in gonilnih 
mehanizmov prenosa toplote pri vrenju. Predlagana merilna tehnika nudi tudi možnost 
vpogleda v številne fizikalne, biološke in elektrokemične procese, na mejni trdno-
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Abstract 
No.: DR III/128        UDC 536.7:535.371(043.2) 
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A comprehensive understanding of the transient heat- and mass-transfer processes on 
the submicron scale requires the development of novel, non-invasive, temperature-
measurement techniques. This work presents the development of a high-resolution 
fluorescence imaging technique for a non-invasive characterization of the transient 
temperature fields on the submicron scale using a temperature-sensitive co-doped 
transparent fluoride glass and co-doped glass-ceramic. These inorganic materials are 
more stable in the scope of degradation and photobleaching compared to the usually 
used organic dyes. The heat-conduction and boiling experiments were performed on an 
Er:GPF1Yb0.5Er glass-ceramic and an 6 % Er:ZBLALiP fluoride glass, which were 
also simultaneously used as a temperature sensor. Transient temperature measurements 
were made by analyzing the spectral variations of the fluorescence emission. Imaging of 
the transient temperature fields was performed by utilizing high-resolution, fluorescence 
microscopy, which enabled diffraction-limited spatial resolution at submicron scale. 
Furthermore, optical sectioning has been applied for the reconstruction of the wall-
temperature distributions. The high-speed visualization at several hundred frames per 
second ensured sampling of individual bubble-nucleation event during saturated boiling 
of water. The proposed technique enables reliable transient temperature measurements 
at a spatial resolution that is almost two orders of magnitude better compared to the 
results published in studies with infrared thermography. Consequently, the development 
of this technique could provide new insights for a better understanding of the nucleate 
boiling process and the nature of the prevailing surface heat transfer mechanisms. This 
technique could also have applications in the numerous physical, biological and 
electrochemical processes, which are closely dependent on the solid-liquid interfaces, as 
it allows the visualization of temperature variations on the submicron scale. 
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cp specifična toplota  J kg
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F lokalni operator  / 
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R električna upornost  Ω 
r razdalja od optične osi v goriščni ravnini, 
lateralna ločljivost, vibracijska koordinata 
 
m, nm, / 
Ra srednje odstopanje profila  Nm 
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S1,2 vzbujena elektronska stanja  / 
s(x) eksperimentalni standardni odmik merjene 
veličine 
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t čas  s 
U električna napetost, padec napetosti  V 
u(x) razširjena absolutna merilna negotovost merjene 
veličine x 
 [x] 
x razmerje emisijskih vrhov, razdalja  /, m 
x, y, z krajevne koordinate  m 
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Seznam uporabljenih okrajšav  
Okrajšava Pomen 
  
A absorpcija fotonov 
AFM mikroskop na atomsko silo (ang. Atomic Force Microscope) 
CARV II fluorescenčna konfokalna enota 
CCD optično tipalo  ̶  fotonapetostni optoelektronski element iz 
polprevodniškega tiskanega vezja (ang. Charge-Coupled Device) 
CFI neskončna optična pot (ang. Chromatic Aberation-Free (or 
Chrome Free) Infinity) 
ESA absorpcija v vzbujenem stanju (ang. Excited State Absorption) 
ELWD ekstremno dolga delovna razdalja (ang. Extra Long Working 
Distance) 
EMCCD optično tipalo ultravisoke občutljivosti (ang. Electron Multiplying 
Charge Coupled Device) 
Er:GPF1Yb0.5Er z erbijem dopirana steklokeramika 
Er:ZBLALiP z erbijem dopirano fluoridno steklo 
FIR razmerje-metrična metoda (ang. Fluorescence Intensity Ratio) 
FL fluorescenca 
FM fluorescenčna mikroskopija (ang. Fluorescence Microscopy) 
FMS fluorescenčna mikrospektroskopija (ang. Fluorescence  
microspectroscopy) 
FO fosforescenca 
GSA absorpcija v osnovnem stanju (ang. Ground State Absorption) 
ICCD ICCD kamera (ang. Intensified Charge-Coupled Device) 
IR infrardeč -a -e 
NK notranja konverzija 
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LCTF nastavljivi tekočekristalni filter (ang. Liquid Crystal Tunable 
Filter) 
MEMS  mikroelektromehanični sistemi (ang. Microelectromechanical 
Systems) 
MP medsistemski prehod 
NEMS nanoelektromehanični sistemi (ang. Nano-Electro-Mechanical 
Systems) 
NIR bližnji infrardeči spekter (ang. Near Infrared) 
NSOM vrstična mikroskopija v bližnjem optičnem polju (ang. Near-field 
Scanning Optical Microscopy) 
PAP tranparentni detekcijski material (ang. Rhodamin-Allyl glycidyl-
Polydimethylsiloxane) 
PDMS polidimetilsiloksanskem 
RGB barvni model rdeča-zelena-modra 
SNR razmerje signal šum (ang. Signal-to-Noise Ratio) 
SThM temperaturna vrstično tunelska mikroskopija (ang. Scanning 
Thermal Microscopy) 
TEM presevna elektronska mikroskopija (ang. Transmission Electron 
Microscopy) 
TRTG termorefleksijska termografija (ang. Thermo-reflectance 
Thermography) 
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1 Uvod 
Inovativne tehnologije v elektroniki in biomedicini narekujejo nagle tehnološke 
spremembe na področju mikro in nano termometrije, saj obstoječi, konvencionalni 
pristopi termičnega upravljanja ne sledijo izzivom nenehne miniaturizacije. 
Eksperimentalno ovrednotenje termodinamičnih procesov na mikrometrskem in 
nanometrskem nivoju je ključnega pomena za pridobivanje novih znanstvenih spoznanj 
in razvoj naprednih tehnologij. V tem kontekstu pomembnost lokalnih meritev 
temperature prerašča ustaljene okvire metod konvencionalne termometrije in teži k 
lokalnemu obravnavanju fenomenov prenosa toplote. Za poglobljeno razumevanje 
termičnih procesov na lokalnem nivoju je zato potrebno uporabiti napredne merilne 
tehnike, ki omogočajo meritve temperature z visoko krajevno in časovno ločljivostjo in 
posledično možnost preučevanja nestacionarnega prenosa toplote na submikrometrskem 
nivoju. 
Uveljavljene konvencionalne metode merjenja temperature temeljijo na mehanskih, 
električnih in optičnih lastnostih materialov. Najbolj običajen način merjenja 
temperature je z električnimi temperaturnimi zaznavali, kamor spadajo uporovna 
zaznava, termistorji in termoelektrična zaznavala. Primernost tovrstnih načinov 
merjenja temperature na submikrometrskem nivoju je vprašljiva, saj velikost merilnih 
zaznaval pomembno vpliva na temperaturno stanje merjenca, kar lahko vodi do 
nekonsistentnih rezultatov in negotovih interpretacij fenomena prenosa toplote in snovi. 
To je še posebej pomembno pri razumevanju medsebojnih interakcij osnovnih 
mehanizmov prenosa toplote na mejnih trdno-kapljevito-parnih plasteh, kjer sočasno 
nastopajo prevod toplote, konvekcija ter sevanje. Vsled tega je potrebno razviti 
neinvazivna, brezdotikalna merilna orodja, ki za razliko od uveljavljenih dotikalnih 
tehnik ne vplivajo na stanje merjenca in omogočajo temperaturne meritve s 
submikrometrsko krajevno ločljivostjo. 
Razvoj brezdotikalnih optičnih merilnih tehnik za merjenje temperature sledi trendu 
nenehne miniaturizacije in je v obdobju zadnjih treh desetletij prešel več razvojnih faz. 
V zgodnejšem obdobju je pri preiskavah mikrometrskih temperaturnih polj prevladovala 
merilna tehnika na osnovi termokromatskih tekočih kristalov. Z razvojem in pocenitvijo 
elektronskih komponent in opreme pa se je poleg omenjene tehnike postopno uveljavila 
še infrardeča termografija (IR). Vsled svoje raznovrstnosti je bila IR termografija 
uporabljena v najrazličnejših aplikacijah prenosa toplote. Kasnejše obdobje je zaradi 
bliskovitega napredka nanotehnologij in biomedicine prineslo razvoj naprednejših 
brezdotikalnih tehnik, ki omogočajo preiskave tudi na submikrometrskem in 
nanometrskem nivoju. Mednje uvrščamo tudi fluorescenčno termometrijo. Ta v 
primerjavi z IR termografijo omogoča meritve temperaturnih polj z bistveno boljšo 
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krajevno in časovno ločljivostjo, kar jo trenutno uvršča med najperspektivnejše merilne 
tehnike. 
V pričujočem delu obravnavamo razvoj hitro odzivne brezdotikalne merilne tehnike, 
ki temelji na temperaturno odvisni fluorescenci. Pri omenjeni tehniki preiskovane 
fluorescenčne materiale vzbujamo s svetlobo krajših valovnih dolžin (modra barva), pri 
daljših valovnih dolžinah pa vzorčimo temperaturno odvisno intenziteto izsevane 
svetlobe (zelena barva). Na osnovi meritev razlik intenzitete izsevane svetlobe lahko na 
brezdotikalen način beležimo nestacionarna temperaturna polja. V delu podajamo 
pregled stanja na področju mikro in nanotermometrije ter predstavljamo osnove 
fluorescenčne termometrije s poudarkom na konceptu fluorescenčne mikroskopije. 
Predstavljamo razvoj eksperimentalnega sistema za analizo nestacionarnih 
temperaturnih polj s podrobnejšim opisom uporabljenega konfokalno-fluorescenčnega 
merilnega sistema in eksperimentalne proge za merjenje temperature na osnovi meritev 
spektralne intenzitete izsevane fluorescenčne svetlobe. Podajamo meritve 
nestacionarnih temperaturnih polj ter ustrezne rekonstrukcije temperaturne porazdelitve 
po globini fluorescenčnega vzorca. V sklepnem dela predstavimo meritve 
nestacionarnih temperaturnih polj pri vrenju. 
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2 Namen in cilji doktorskega dela 
2.1 Predstavitev problema 
Uvodoma smo omenili, da problematika obravnave nestacionarnega prenosa toplote 
na mikrometrskem in nanometrskem nivoju izhaja iz pomanjkljivega poznavanja 
lokalnih mehanizmov prenosa toplote v okviru krajevne in časovne domene. To je še 
posebej pomembno pri razumevanju medsebojnih interakcij osnovnih mehanizmov 
prenosa toplote na mejnih trdno-kapljevin-parnih plasteh, kjer sočasno nastopajo prevod 
toplote, konvekcija ter sevanje. Eden izmed bolj kompleksnih fizikalnih fenomenov, pri 
katerem prihaja do tovrstnega prepletanja mehanizmov, je nedvomno konvektivni 
prenos toplote s fazno spremembo, ki velja za enega izmed najbolj učinkovitih in 
inženirsko izvedljivih mehanizmov prenosa toplote. V primerjavi z enofaznim 
prenosom toplote se pri vrenju pojavi fazna sprememba, ki povzroči intenzivnejši 
prenos toplote. Opazovanje fenomena vrenja na submikrometrskem nivoju je zaradi 
krajevne omejenosti in interakcije vplivnih parametrov grelne površine, kapljevine in 
obratovalnih režimov velik tehnološki in znanstveni izziv. Pri tem imamo v mislih 
realistično ovrednotenje lokalnih zakonitosti mehurčkastega vrenja, pri katerem so 
potrebna lokalna opazovanja fenomenov prenosa toplote neposredno na stiku parne faze 
z grelno površino. Tega v primeru uporabe kovinskih grelnih folij, tudi zelo tankih, ni 
možno v popolnosti realizirati. Zelo omejujoči vidik dosedanjih eksperimentalnih 
raziskav mehurčkastega vrenja predstavljajo tudi meritve temperaturnih polj z 
nezadostno krajevno ločljivostjo. Navkljub uporabi sodobne IR termografije le-ta v 
najboljšem primeru omogoča meritve s krajevno ločljivost reda 10 µm, kar pa ne 
zadošča za razločevanje potencialnih nukleacijskih mest, velikih nekaj mikrometrov. 
V doktorskem delu želimo na izviren način uporabiti hitro odzivno brezdotikalno 
merilno tehniko, ki temelji na temperaturno odvisni fluorescenci in bo omogočala 
spremljanje nestacionarnih temperaturnih polj pri procesu vrenja s submikrometrsko 
krajevno ločljivostjo in časovno ločljivostjo na nivoju milisekund. Pričakujemo, da 
bomo s posebnim načinom izdelave testne sekcije in z nanometrskim kovinskim 
nanosom pridobili možnost opazovanja vrenja neposredno pod grelno površino. 
2.2 Cilji doktorskega dela 
Glavni cilj doktorskega dela bo eksperimentalno ovrednotenje nestacionarnega 
temperaturnega polja aktivnega nukleacijskega mesta s krajevno ločljivostjo, ki bo vsaj 
za en velikostni razred (tj. območje med 2 in 3 µm) boljša od meritev z uveljavljeno 
infrardečo termografijo. V ta namen bo potrebno pridobiti vpogled v razpoložljive 
brezdotikalne merilne tehnike, raziskati splošna fizikalno/teoretična izhodišča delovanja 
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ter opredeliti njihove merilne zmožnosti za vrednotenje nestacionarnega prenosa 
toplote, pri čemer je cilj opazovanje nestacionarnega temperaturnega polja. Med 
zastavljene cilje doktorskega dela spadajo raziskave naprednih optičnih merilnih tehnik 
in sistemov za brezdotikalno merjenje temperature. Vodilo pri izbiri ustreznega 
merilnega sistema in detekcijskega materiala je: visoka krajevna ločljivost, hiter časovni 
odziv, merilna točnost, termo-optična stabilnost, kemična inertnost in dobra 
ponovljivost. 
Za eksperimentalno ovrednotenje nestacionarnega temperaturnega polja bo 
zasnovana in izdelana merilna proga, ki bo omogočala neinvazivno, brezdotikalno 
merjenje lokalnih temperaturnih sprememb s submikrometrsko krajevno ločljivostjo in 
časovno ločljivostjo na nivoju milisekund. Merilna tehnika, ki temelji na temperaturno 
odvisni fluorescenci, bo implementirana v eksperiment mehurčkastega vrenja kot enega 
najpomembnejših fenomenov prenosa toplote v energetskem in procesnem inženirstvu. 
Na osnovi naprednih lastnostih transparentnega fluorescenčnega materiala bo 
omogočeno beleženje nestacionarnega temperaturnega polja neposredno pod aktivnim 
nukleacijskih mestom, kot tudi vzdolž celotne globine fluorescenčnega vzorca. Iz 
sprememb zaporednih intervalov posameznih temperaturnih polj bo možno 
rekonstruirati temperaturno porazdelitev znotraj grelnega elementa. Na podlagi 
eksperimentalnega dela in analize rezultatov bodo opredeljene potencialne možnosti 
merilne tehnike za študij in razvoj novih eksperimentalnih orodij za preučevanje 
nestacionarnega prenosa toplote na nanoskali. 
2.3 Raziskovalne hipoteze 
V okviru doktorskega dela bomo na namensko razviti eksperimentalni progi izvedli 
točkovne grelne procese in proces mehurčkastega vrenja. Pri tem pričakujemo 
generiranje mikrometrskih temperaturnih polj in sočasen pojav velikih temperaturnih 
gradientov na razdalji reda nekaj mikrometrov. V delu bomo obravnavali naslednje 
raziskovalne hipoteze:  
Z neinvazivno, brezdotikalno merilno tehniko, ki temelji na temperaturno odvisni 
fluorescenci, je možno detektirati nestacionarna temperaturna polja s submikrometrsko 
krajevno ločljivostjo in časovno ločljivostjo na nivoju milisekund. 
Na osnovi naprednih lastnosti fluorescenčnih materialov (Er:GPF1Yb0.5Er in 6 % 
Er:ZBLALiP) lahko rekonstruiramo temperaturne porazdelitve s submikrometrsko 
krajevno ločljivostjo vzdolž celotne globine vzorca. 
Z uporabo obrnjenega mikroskopa in konfokalno-fluorescenčnega modula je možen 
vpogled v območje aktivnega nukleacijskega mesta pri mehurčkastem vrenju 
neposredno na mejni trdno-kapljevinsko-plinasti plasti s submikrometrsko krajevno 
ločljivostjo. 
Z izvirnim načinom izdelave testne sekcije je na dopiranem steklokeramičnem 
omogočeno sočasno izvajanje eksperimentov vrenja in meritev fluorescenčnega odziva. 
Na podlagi meritev nestacionarnih temperaturnih polj vrelne površine pri nukleaciji in 
določitve polja lokalnih gostot toplotnega toka ter polja lokalnih toplotnih prestopnosti 
je omogočen izboljšan vpogled v dogajanja nestacionarnega prenosa toplote na 
submikrometrski skali. 
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2.4 Struktura doktorskega dela 
V doktorskem delu predstavljamo razvoj in implementacijo hitro odzivne 
brezdotikalne merilne tehnike za detekcijo lokalnih temperaturnih sprememb s 
submikrometrsko krajevno ločljivostjo. Vsebina dela je predstavljena v naslednjem 
sosledju: 
Smernice razvoja inovativne merilne tehnike so predstavljene v poglavju 2. 
V poglavju 3 je podan pregled razpoložljivih merilnih tehnik in raziskovanj na 
področju vrednotenja nestacionarnega prenosa toplote na mikrometrskem in 
submikrometrskem nivoju. Posebna pozornost je namenjena implementaciji 
fluorescenčne termometrije v procese lokalnega prenosa toplote. Poglavje sklenemo s 
pregledom strokovne literature o brezdotikalnem merjenju lokalnih temperaturnih 
sprememb pri mehurčkastem vrenju. 
Teoretična izhodišča osnov fluorescence, mehanizmov vzbujanja in osnov 
fluorescenčne termometrije so podana v poglavju 4. Predstavljene so luminiscenčne 
lastnosti lantanidov ter podane temperaturne občutljivosti kristalov in stekel, dopiranih s 
primesmi Er3+ in Yb3+ ionov. Opisan je koncept napredne fluorescenčne mikroskopije 
ter spektroskopije. 
Eksperimentalni merilni sistem za analizo nestacionarnih temperaturnih polj, ki 
temelji na osnovi meritev intenzitete izsevane fluorescenčne svetlobe, je predstavljen v 
poglavju 5. Podrobneje je opisana izvedba eksperimentalne proge vrenja in izdelava 
testne sekcije, ki na inovativen način omogoča sočasno izvajanje eksperimentov vrenja 
in meritev fluorescenčnega odziva. Karakterizacija topografije grelne površine je 
opisana v zaključku poglavja. 
V poglavju 6 so ovrednotene optotermične in spektroskopske lastnosti uporabljenih 
detekcijskih materialov pri stacionarnih in nestacionarnih temperaturnih razmerah. 
Hkrati je predstavljena merilna veriga za umeritev fluorescenčnega signala in izvedba 
računalniške obdelave fluorescenčnih slik lokalnih temperaturnih sprememb. 
Poglavje 7 opisuje uporabo točkovnega izvora toplote (tj. kovinska grelna konica in 
optična pinceta) za tvorjenje mikrometrskih nestacionarnih temperaturnih polj. 
Temperaturni odziv, ki ga izkazujeta uporabljena detekcijska materiala, je na podlagi 
statističnih metod in metod prostorskega filtriranja kvantitativno ovrednoten v 
programskem okolju MatLab in interpretiran v obliki nestacionarnih temperaturnih polj 
s submikrometrsko krajevno ločljivostjo. Dodatno je podana tudi analiza razmerja 
signal/šum zajetih fluorescenčnih slik. V zaključku poglavja so prikazani 
eksperimentalni rezultati in rezultati numeričnega modeliranja nestacionarnega prevoda 
toplote vzdolž celotne globine fluorescenčnega vzorca. 
V poglavju 8 so prikazane meritve nestacionarnih temperaturnih polj pri nasičenem 
mehurčkastem vrenju na tankoplastni grelni površini s submikrometrsko krajevno 
ločljivostjo, kar do sedaj še ni bilo zabeleženo. 
Sklepne ugotovitve in izvirni prispevki k razumevanju ožjega raziskovalnega 
področja so podane v poglavju 9. 
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3 Mikro- in nanotermometrija 
V zadnjih dveh desetletjih smo zaradi miniaturizacije elektronskih naprav in 
optimizacije biokemijskih procesov priča intenzivnem razvoju merilnih tehnik za 
preučevanje prenosa toplote na submikrometrskem nivoju. Raziskave na 
mikrometrskem in nanometrskem nivoju so bile do nedavnega omejene na meritve 
temperature površin, kamor uvrščamo tudi IR termografijo ter merilno tehniko na 
osnovi termokromatskih tekočih kristalov. Obe tehniki uvrščamo med konvencionalne 
optične merilne tehnike in omogočata natančne ter zanesljive meritve temperature s 
krajevno ločljivostjo nekaj mikrometrov [1, 2]. Termometrija na osnovi 
termokromatskih tekočih kristalih in IR termografija sta navkljub razširjenosti uporabe 
podvrženi določenim pomanjkljivostim. Pri tehniki termokromatskih kristalov so 
pomanjkljivosti vezane na staranje materiala, dolgotrajne umeritvene postopke in ozkost 
temperaturnega območja [3]. Pri IR termografiji pa sta glavni pomanjkljivosti: (i) 
omejena krajevna ločljivost meritev zaradi uklonske limite infrardeče svetlobe in (ii) 
negotovosti pri določanju emisivnosti merjenca [4]. 
Za kakovostnejši vpogled v dogajanja pri prenosu toplote na mikro- in 
nanometrskem nivoju so potrebne napredne merilne tehnike, ki omogočajo meritve z 
visoko temperaturno in krajevno ter časovno ločljivostjo. Izdelava tovrstnih merilnih 
naprav predstavlja velik inženirski izziv, in sicer predvsem zaradi oteženih možnostih 
opazovanja lokalnih fizikalnih pojavov. Razvoj mikro- in nanotermometrije je navkljub 
temu intenziven, prvenstveno zaradi hitrega razvoja polprevodniških 
mikroelektromehaničnih sistemov MEMS (ang. Micro-Electro-Mechanical Systems) in 
nanoelektromehaničnih sistemov NEMS (ang. Nano-Electro-Mechanical Systems). 
Pri hlajenju sodobnih integriranih vezij visoke gostote, kjer prevladujejo visoka 
lokalna pregretja, so meritve temperatur z visoko krajevno in časovno ločljivostjo 
ključne za analizo zanesljivosti in zmogljivosti obratovanja elektronskih naprav [5, 6, 
7]. V osnovi ločimo dva metodološka pristopa merjenja temperature na 
submikrometrskem nivoju [8]: (i) dotikalno merilno metodo z uporabo nanodelca 
oziroma nano- detekcijskega elementa, (ii) optično ali brezdotikalno merilno metodo s 
fokusiranjem svetlobe v submikrometrsko točko in opazovanjem termooptičnih lastnosti 
vzorca. Opazovanja vršimo z optičnimi napravami, ki omogočajo ločljivost na ravni 
submikrometrske skale. 
Pri preiskavah prenosa toplote na mikrometrskem in nanometrskem nivoju je 
pomembna izbira ustreznih merilnih tehnik [9]. Pregled najbolj relevantnih tehnik 
merjenja fenomenov prenosa toplote na mikrometrskem in nanometrskem nivoju 
podajajo Brites et al. [10], Christofferson et al. [11] ter Jaque in Vetrone [12]. Merilne 
tehnike, umeščene v domeno krajevne, temperaturne in časovne ločljivosti, so 
predstavljene v preglednici 3.1 [13]. 
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Preglednica 3.1: Pregled relevantnih tehnik merjenja temperature na mikrometrski in 
nanometrski skali [13]. 
 
 
Pri dotikalnih merilnih tehnikah je najbolj izstopajoča temperaturna vrstično tunelska 
mikroskopija (ang. Scanning Thermal Microscopy - SThM), ki za osnovo uporablja 
platformo mikroskopa na atomsko silo (ang. Atomic Force Microscope - AFM) [14, 15, 
16]. Napredna SThM mikroskopija združuje elemente natančnega nanometrskega 
manipuliranja skenirne konice in kontroliranega stika konice (tj. detektorskega 
elementa) z merjencem. SThM merilna tehnika omogoča visoko krajevno ločljivosti 
meritev. Kim et al. [17] pri meritvah gretja platinaste uporovne žice navajajo krajevno 
ločljivost reda 10 nm in temperaturno občutljivost reda 0.015 K. K pomanjkljivostim 
metode prištevamo: (i) vplivanje na temperaturno stanje merjenca, (ii) počasno 
vzorčenje temperatur, (iii) nezmožnost merjenja nestacionarnega temperaturnega polja 
in (iv) pojav kontaktne upornosti na stiku zaznavala z merjencem [18]. 







Infrardeča termografija Planckov zakon 10 10-1 10 
 




Termokromizem 10 10-1 102 
Termorefleksijska termografija 
(ang. TRTG) 
Temperaturno odvisna refleksivnost 
 
 
10-1 10-2 10-1 
Ramanska termometrija Neelastično sipanje monokromatske 
svetlobe 
 
1 10-1 106 
Mikrometrski terrmopar Seebeckov efekt 
 
102 10-1 10 
Fluorescenčna termometrija Temperaturno odvisna fluorescenca 
 
10-1 10-2 10 
Vrstična mikroskopija v 
bližnjem optičnem polju (ang. 
NSOM) 
Metoda optičnega polja za izboljšanje 
ločljivosti pod uklonsko limito 
svetlobe 
 
10-2 10-1 10 
Temperaturna vrstično 
tunelska mikroskopija (ang. 
SThM) 
Natančna manipulacija skenirne 
konice (termopar, uporovno 
temperaturno zaznavalo) 
 
10-1 10-1 102 
Presevna elektronska 
mikroskopija (ang. TEM) 
Termično difuzivno sipanje 
elektronov 
 
10-2 10-1 10 
Optična interferometrija 
 
Toplotna razteznost (Michelsonov 
interferometer) 
1 10-5 10-3 
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Vsled zmanjševanja vplivov na temperaturno stanje merjenca stremimo k metodam, 
ki omogočajo optična, brezdotikalna merjenja in hkrati ponujajo možnost tvorjenja slik 
temperaturnih polj (ang. Thermal Mapping). Mednje poleg uveljavljene IR termografije 
uvrščamo še: ramansko spektroskopijo, termorefleksijsko termografijo, optično 
interferometrijo in fluorescenčno termometrijo. 
Ramansko spektroskopijo, ki temelji na načelu neelastičnega sipanja svetlobe v 
molekulah, lahko med drugim uporabimo tudi za meritve lokalnih temperaturnih polj 
pri ustaljenih temperaturnih razmerah [13, 19]. Pri tem merimo frekvenčni premik 
ramanskega spektra kot posledico temperaturne spremembe. Čeprav vzorčenje 
temperaturnih polj poteka počasi, ramanska spektroskopija omogoča meritve v širokem 
temperaturnem razponu s krajevno ločljivostjo na submikrometrskem nivoju [20, 21]. 
Lundt et al. [22] z uporabo mikrodelcev titanovega dioksida TiO2 anatasne kristalne 
oblike navajajo krajevno ločljivost celo 280 nm. 
Termorefleksijska termografija in optična interferometrija temeljita na načelu odbite 
svetlobe kot nosilca informacije o temperaturnem stanju merjenca. Pri termorefleksijski 
termografiji je ta nosilec temperaturno odvisna refleksivnost oziroma odbojnost 
svetlobe, pri čemer je koeficient odbojnosti izražen z razmerjem med vpadlo in odbito 
svetlobo [23, 24, 25]. Metodo odlikuje visoka temperaturna in časovna ločljivost. 
Vermeersch et al. [26] pri meritvah temperaturnih polj mikroprocesorskih naprav 
navajajo časovno ločljivost boljšo od 100 ns, hkrati pa Mayer et al. [27] poročajo o 
doseženi temperaturni občutljivosti 0.018 K. K pomanjkljivostim metode prištevamo 
dolgotrajne postopke umerjanja in nepoznavanje koeficienta odbojnosti površine 
merjenca. Optična interferometrija na drugi strani temelji na interferenci dveh žarkov 
koherentne svetlobe in se uporablja tako za preiskovanje mikrostrukturnih nepravilnosti 
na površini merjenca kot tudi za lokalno merjenje temperature [28]. Arik et al. [29] pri 
tem navajajo meritve lokalnih temperaturnih porazdelitev v trirazsežnostnem prostoru s 
krajevno ločljivostjo boljšo od 1 µm in časovno ločljivostjo 1 s. 
Fluorescenčno termometrijo, ki jo obravnavamo tudi v okviru doktorske disertacije, 
odlikuje široka uporabnost, saj jo zasledimo tako v mikro- in nanoelektronskih sistemih 
kot tudi pri preiskavah procesov v živih celicah [30, 31, 32, 33]. Poleg naštetega jo 
lahko s pridom uporabljamo tudi v okoljih, kjer obstajajo tveganja kemične, fizikalne in 
biološke izpostavljenosti [10, 34]. Za fluorescenčno termometrijo je značilno, da temelji 
na analizi temperaturno odvisnega fluorescenčnega signala, pri čemer v osnovi veljata 
dve merilni načeli/metodi: (i) metoda, temelječa na merjenju časa ugašanja 
fluorescence, in (ii) fluorescenčna razmerje-metrična metoda FIR (ang. Fluorescence 
Intensity Ratio), ki temelji na merjenju razmerij intenzitet fluorescenčnega signala pri 
kontinuiranem svetlobnem vzbujanju. Metoda pri kateri merimo čas ugašanja 
fluorescence, temelji na eksponencialnem ugašanju emisije, katere časovna konstanta je 
temperaturno odvisna [35, 36]. Glavna pomanjkljivost omenjene metode je potreba po 
tehnično zahtevnih in zamudnih meritvah, ki zahtevajo uporabo drage merilne opreme. 
Pri FIR metodi, ki jo odlikuje zanesljivost in velika temperaturna občutljivost, se 
uporablja kontinuirano svetlobno vzbujanje, meri pa se razmerja emisijskih vrhov 
oziroma črt [37, 38, 39]. 
V literaturi zasledimo mnogo raziskav s področja fluorescenčne termometrije, zato 
bomo na tem mestu izpostavili zgolj tiste, ki obravnavajo tematiko merjenja lokalnih 
temperaturnih polj na mikro- in submikrometrskem nivoju [40, 41, 42, 43]. Eden izmed 
Mikro- in nanotermometrija 
- 10 - 
bolj razširjenih pristopov merjenja mikrometrskih temperaturnih polj je dotikalni z 
uporabo fluorescenčnega nanodelca. Saïdi et al. [44] so demonstrirali detekcijo 
mikrometrskih stacionarnih temperaturnih polj na površini elektrouporovne nano- 
povezave, izvedene na polprevodniško osnovo. Opomnimo, da je izvedba tankoplastne 
metalizirane povezave na polprevodniško osnovo učinkovit način poustvarjanja 
lokalnega izvora toplote. S fotolitografskim postopkom izdelave elektrouporovne nano- 
povezave (tj. miniaturni električni grelnik) so avtorji pridobili možnost opazovanj 
lokalnih temperaturnih sprememb na submikrometrskem nivoju, s tem pa možnost 
ovrednotenja predlagane merilne tehnike. Kot je razvidno iz slike 3.1, so segrevanje 
nano- povezave detektirali z uporabo fluorescenčnega kristaliničnega nanodelca, 
prilepljenega na skenirno konico sistema AFM. Vzbujanje nanodelca so izvedli z 
lasersko svetlobo v bližnjem infrardečem področju, vzorčenje temperaturno odvisnega 
fluorescenčnega signala pa je potekalo v spektralnem oknu med 538 nm in 556 nm. 
Generacijo toplote v titanovi povezavi kot posledico Joulovega gretja so izvedli z 
istosmernim izvorom električnega toka. 
 
Slika 3.1: Dotikalne meritve segrevanja uporovne nano- povezave širine 80 nm [44]. 
 
Meritve temperaturnih porazdelitev med segrevanjem elektrouporovne nano- 
povezave v odvisnosti od napajalnega toka prikazuje slika 3.2. Ob vklopu električnega 
gretja so zaznali pojemanje fluorescenčnega signala kot posledico povišanja 
temperature. Čeprav je velikost fluorescenčnega nanodelca omogočala 
submikrometrsko krajevno ločljivost meritev, pa sta pomanjkljivosti tovrstnih meritev 
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tako kontaktna upornost na termičnem stiku fluorescenčnega delca z merjencem kot tudi 




Slika 3.2: Meritve temperaturnih porazdelitev elektrouporovne titanove povezave med 
segrevanjem. (a) topografija grelne povezave, (b) temperaturno polje pri I = 0 µA, (c) 
temperaturno polje pri I = 500 µA, (d) temperaturno polje pri I = 700 µA in (e) prečni 
temperaturni profil čez opazovana stacionarna temperaturna polja [44].  
 
Na sliki 3.3 je viden primer brezdotikalnega merjenja temperaturnih porazdelitev s 
submikrometrsko krajevno ločljivostjo, ki so ga demonstrirali Löw et al. [45]. 
Segrevanje nikljeve elektrouporovne povezave dimenzij (80 µm × 2 µm × 0.04 µm) so 
detektirali z uporabo temperaturno občutljivega fluorescenčnega barvila rodamin B, ki 
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so ga v tankem sloju nanesli preko celotne grelne površine. Temperaturne porazdelitve 
na metalizirani povezavi so vzorčili s fokusiranjem svetlobe v submikrometrsko točko. 
Z uporabo objektiva velike optične povečave in EMCCD kamere so dosegli krajevno 
ločljivost reda ~ 500 nm. 
 
Slika 3.3: Eksperimentalni sistem Löw et al. [45]. (a) sestav plasti polprevodniške 
osnove, (b) fluorescenčni merilni sistem, (c) nanos temperaturno občutljivega 
fluorescenčnega barvila rodamin B, (d, e) temperaturni odziv fluorescenčnega barvila 
med uporovnim gretjem. 
 
Slika 3.4 prikazuje temperaturne porazdelitve na površini nikljeve elektrouporovne 
povezave v odvisnosti od napajalnega toka. Avtorji so slike temperaturnih polj 
poustvarjali na osnovi vrstičnega vzorčenja fluorescenčnega signala pri ustaljenih 
temperaturnih razmerah. Izmerjeni temperaturni profili izkazujejo visoke vrednosti 
šuma kot posledice uporabe nizkih moči vzbujevalne svetlobe. Avtorji navajajo, da so 
bili vsled šibkih razpoložljivih signalov fluorescence primorani uporabiti elektronsko 
pomnoževanje signala, kar je posledično pomenilo povečanje prispevka šuma oziroma 
poslabšanje razmerja signal proti šumu SNR (ang. Signal-To-Noise Ratio). 
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Slika 3.4: Temperaturne porazdelitve na površini elektrouporovne nikljeve povezave v 
odvisnosti od napajalnega toka [45].  
 
Fluorescenčna termometrija je bila uspešno uporabljena tudi pri preučevanju prenosa 
toplote v mikrokanalih, kjer je uporabnost konvecionalnih dotikalnih merilnih zaznaval 
močno omejena [46, 47, 48]. Naj pojasnimo, da je v tovrstnih aplikacijah zaradi 
dimenzijskih in geometrijskih omejitev izvedba miniaturnih termoelektričnih in 
uporovnih temperaturnih zaznaval v stene mikrokanalov težavna ter v večini primerov 
omejena le na nekaj posameznih merilnih mest. Velikost temperaturnega zaznavala 
nemalokrat presega velikost mikrokanala, zato so temperaturni poteki v mikrokanalnih 
običajno podani kot povprečne vrednosti preko celotnega mikrokanalnega niza. 
Pomanjkljivost uporabe dotikalnih merilnih zaznaval je tudi v kontaktni upornosti na 
termičnem stiku s stenami mikrokanalov in v počasnejših odzivnih časih, kar lahko vodi 
do nerazumevanja prenosa toplote na mikro- in submikrometrskem nivoju. Meritve na 
osnovi temperaturno občutljivih fluorescenčnih barvil prinašajo mnoge prednosti v 
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primerjavi z dotikalnimi temperaturnimi zaznavali [49]. Tako so Chamarthy et al. [50] v 
kanalu mikromešalnika izvedli analizo mešanja toplega in hladnega toka vodne 
raztopine s primesmi fluorescenčnega barvila rodamin B. Medtem ko Kim et al. [51] 
navajajo celo sočasno uporabo dveh fluorescenčnih barvil fluorescin in rodamin B za 
analizo temperaturnih razmer v električno ogrevanem mikrokanalu. Pri tem so za 
ovrednotenje temperaturnih razmer v vstopnem in izstopnem mikrokanalu uporabili 
razmerje-metrično metodo merjenja fluorescence. Slika 3.5 prikazuje temperaturne 
razmer v polidimetilsiloksanskem PDMS razdelilnem mikrokanalu med segrevanjem. 
Med pomanjkljivostmi uporabljene tehnike avtorji navajajo težave z bledenjem 
fluorescenčnega signala (ang. Photobleaching). 
 
Slika 3.5: Temperaturne razmere v razdelilnem mikrokanalu med segrevanjem. (a) 
temperaturno polje vstopnega in izstopnega razdelilnega mikrokanala, (b) prečna 
temperaturna profila opazovanih mest [51]. 
 
Benninger et al. [52] so preučevali prenos toplote v razvejanem mikrofluidnem 
omrežju in s pomočjo optičnega rezinjenja in merjenja življenjskih stanj fluorescence 
dosegli zaznavanje lokalnih temperaturnih porazdelitev celo v trirazsežnostnem 
prostoru. Pri tem navajajo časovno ločljivost merilnega sistema na ravni 33 ms in 
krajevno ločljivost na ravni 1 µm. Slika 3.6 prikazuje trirazsežnostno temperaturno 
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porazdelitev znotraj kontrolnega volumna (130 µm × 40 µm × 100 µm) v mikrokanalu 
med pretakanjem metanolne raztopine s primesmi rodamina B. 
 
Slika 3.6: Trirasežnostna temperaturna porazdelitev v mikrokanalu na osnovi merjenja 
življenjskih stanj fluorescence [52]. 
 
Med najbolj zanimive primere uporabe fluorescenčne termometrije smo uvrstili 
raziskave Wu et al. [48]. Avtorji so izvedli meritve temperaturnih porazdelitev med 
hlapenjem mikrometrskih kapljic v mikrokanalu. Posebnost raziskave je v inovativni 
izdelavi mikrokanalov, izvedenih na temperaturno občutljivi polimerni osnovi PDMS. 
Temperaturno občutljivost materiala so dosegli s sintetiziranjem polimerne osnove in 
fluorescenčnega barvila rodamin B. Inovativen transparentni detekcijski material 
poimenovan RAP (ang. Rhodamin-Allyl glycidyl-Polydimethylsiloxane) naj bi izkazoval 
visoko optotermično stabilnost in omogočal lokalne meritve temperature sten v 
mikrokanalih. Avtorji navajajo celo možnost zaznavanja lokalnih temperaturnih 
porazdelitev v trirazsežnostnem prostoru znotraj detekcijskega materiala, kar naj bi bilo 
možno doseči z optičnim rezinjenjem. Slika 3.7 prikazuje temperaturne porazdelitve 
med hlapenjem vodnih kapljic v mikrokanalu. Lokalno segrevanje so dosegli s 
fokusiranjem IR svetlobe z valovno dolžino 980 nm v območje mikrometrskih kapljic 
prostornine 5.8 nL in 2.8 nL. IR svetloba ni vplivala na potek fluorescence v 
polimernem materialu, saj je bila njegova absorptivnost v tem območju praktično nična. 
Kot vir vzbujevalne svetlobe so uporabili argonski laser z valovno dolžino 514 nm. Pri 
tem so vzorčenje temperaturno odvisne fluorescence izvajali s konfokalnim 
mikroskopom in fluorescenčnim spektrometrom. Za validacijo eksperimentalnih 
meritev so izvedli računalniško simulacijo s programom COMSOL, katere primerjalni 
rezultati so prikazani na sliki 3.7(b). 
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Slika 3.7: Temperaturne porazdelitve med hlapenjem vodne kapljice v mikrokanalu 
[48]. (a) Vzdolžni temperaturni profil A-B čez mikrometrsko kapljico prostornine 5.8 
mL. (b) Prečni temperaturni profil C-D čez mikrometrsko kapljico prostornine 2.8 mL. 
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3.1 Meritve nestacionarnih temperaturnih polj pri vrenju 
Eden izmed najbolj zapletenih, dinamičnih procesov, kjer prihaja do interakcij 
različnih faz je zagotovo prenos toplote s fazno preobrazbo ali preprosto – vrenje. V 
kolikor želimo spoznati gonilne mehanizme tega kompleksnega in hkrati izjemno 
učinkovitega procesa prenosa toplote, potrebujemo meritve lokalnih temperaturnih 
porazdelitev na nivoju posameznih mehurčkov [53]. V preteklosti so bile v tovrstnih 
raziskavah uporabljene številne merilne tehnike, med katerimi sta prevladovali 
termometrija na osnovi termokromatskih tekočih kristalov [54, 55] in IR termografija 
[56, 57, 58, 59, 60, 61, 62]. Primer meritev temperaturnih polj pri vrenju (dielektrični 
fluid FC-72) na osnovi termokromatskih tekočih kristalov podajajo Sodtke et al. [63]. 
Na sliki 3.8 je viden predel obroča okrog mehurčka oziroma t. i. linije trojnega stika 
grelnika, pare in kapljevine, katere obstoj znanstvenikom še vedno predstavlja velik 
raziskovalni izziv.  
 
Slika 3.8: Uporaba termokromatskih kristalov za identifikacijo temperaturne 
porazdelitve pod rastočim mehurčkom. Spodnja slika prikazuje temperaturni profil čez 
t. i. linijo trojnega stika [63]. 
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Posebnost opravljenih meritev vrenja FC-72 je v tem, da so bile izvedene v pogojih 
mikrogravitacije in z izjemno visoko krajevno ločljivostjo. Avtorji navajajo, da so z 
uporabo zmogljive CCD barvne kamere in mikroskopa dosegli krajevno ločljivost 1 
µm/slikovno piko. Pri tem je potrebno poudariti, da se navkljub obsežnim preiskavam 
vrenja z uporabo tekočih kristalov le-ti kot zanesljivo merilno orodje niso obdržali 
oziroma jih je v večji meri nadomestila IR termografija. 
IR termografija je v zadnjih dvajsetih letih vplivala na pridobitev pomembnih 
eksperimentalnih podatkov za razjasnitev mehanizmov nukleacije (tj. tvorjenje parne 
faze znotraj kapljevine). Ne glede na izčrpnost raziskav pa ostaja obstoj linije trojnega 
stika aktivnega nukleacijskem mesta le delno pojasnjen. K pomanjkljivem razumevanju 
vrenja delno prispevajo tudi infrardeče termografske meritve temperaturnih polj z 
nezadostno krajevno ločljivostjo. Znano je namreč, da omejitve uklona infrardeče 
svetlobe ne dopuščajo meritev s krajevno ločljivostjo boljšo od ~ 10 µm [64, 65]. Tako 
Surtaev et al. [66] pri preiskavah uparjanja v mikroplasti s pomočjo hitrotekoče barvne 
IR kamere navajajo največjo krajevno ločljivost 13 µm in časovno ločljivost 1 ms. Slika 
3.9 prikazuje temperaturno porazdelitev pod rastočim mehurčkom pri nasičenem vrenju 
vode. 
 
 Slika 3.9: Temperaturna porazdelitev pod rastočim mehurčkom pri nasičenem vrenju 
vode [66]. 
 
Vsled omenjenih omejitev se pojavljajo naprednejše merilne tehnike, ki presegajo 
uklonsko limito infrardečega spektra in omogočajo karakterizacijo nestacionarnih 
temperaturnih polj pri vrenju celo na submikrometrskem nivoju. Ena izmed tovrstnih 
merilnih tehnik je fluorescenčna termometrija [12]. Kosseifi et al. [67] navajajo uporabo 
temperaturno občutljivega fluorescenčnega barvila rodamin B za detekcijo lokalnega 
temperaturnega polja okrog rastočega mehurčka pri podhlajenem vrenju etanola v 
posodi. Na sliki 3.10 je razvidno obsežno temperaturno polje, ki obdaja rastoči 
mehurček, kot tudi manjši, belo obarvani predel, ki se nahaja desno od nukleacijskega 
mesta. Omenjeni predel ne izkazuje temperaturne odvisnosti in je posledica zastrtja 
vzbujevalne laserske svetlobe, ki v območje mehurčka vstopa z leve strani. Navkljub 
dobri vidnosti temperaturnega polja in visoki krajevni ločljivosti meritev je manjša 
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pomanjkljivost merilnega pristopa v tem, da ne omogoča detekcije temperaturne 
porazdelitve po celotnem obodu. 
 
Slika 3.10: Uporaba fluorescenčne termometrije za detekcijo temperaturnega polja 
okrog rastočega mehurčka pri podhlajenem vrenju etanola v posodi [67]. 
Podobno kot v zgoraj opisani tehniki so tudi Quinto-Su et al. [68] demonstrirali 
meritve temperaturnih polj med vrenjem temperaturno občutljive vodne raztopine, a 
tokrat v mikrokanalni vrzeli. Posebnost teh meritev je bila tako v uporabi bliskovnega 
laserja za generiranje mikrometrskih mehurčkov kot tudi v hitrem vzorčenju 
temperature na nivoju več 10 kHz. Posebej nazoren primer uporabe temperaturno 
občutljivega barvila rodamin B v preiskavah vrenja v mikrokanalih navajajo Silverio et 
al. [69]. V toku metanolne raztopine so z mikrometrsko krajevno ločljivostjo analizirali 
nastanek in širjenje mehurčka vzdolž električno ogrevanega silicijevega mikrokanala. 
Slika 3.11 prikazuje sekvence rasti mehurčka s pripadajočimi temperaturnimi polji, 
vzorčenimi s pomočjo mikroskopa in hitrotekoče video kamere visoke občutljivosti. 
Avtorji omenjene študije so s posebnim pristopom normaliziranja podatkov odpravili 
vplivanje bledenja fluorescence, kar predstavlja korak naprej v razvoju fluorescenčnih 
tehnik za analizo temperaturnih razmer pri vrenju. 
Čeprav so rezultati zgoraj opisanih preiskav vrenja spodbudni, pa je pri uporabi 
fluorescenčnih barvil potrebna velika previdnost, saj se lahko koncentracija barvila ob 
robu mehurčka spreminja [70]. Če tega pri analizi ne upoštevamo, lahko napačno 
interpretiramo spremembo intenzitete in posledično napačno ocenimo temperaturo. 
Moteč dejavnik pri tovrstnih raziskavah je tudi nepoznavanje vpliva delcev 
fluorescenčnega barvila na proces fazne preobrazbe (tj. prehod med kapljevito in parno 
fazo) kot tudi pojavnosti uklonskih efektov na mejni kapljevito-parni plasti. 
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Slika 3.11: Posnetek rasti mehurčka s pripadajočimi temperaturnimi polji v električno 
ogrevanem mikrokanalu [69]. 
 
V okviru doktorskega dela je Sedmak s sodelavci [43, 71, 72, 73] vpeljal 
fluorescenčno merilno tehniko, ki na izviren in brezdotikalen način omogoča detekcijo 
nestacionarnih temperaturnih polj pod rastočimi mehurčki. Za razliko od tehnik na 
osnovi fluorescenčno aktivnih organskih barvil, slednja temelji na osnovi anorganskih 
fluorescenčnih materialov, katerih odlika je neobčutljivost na bledenje fluorescence. Z 
uporabo naprednih metod fluorescenčne mikrospektroskopije so izvedli meritve 
nestacionarnih temperaturnih polj pri vrenju s submikrometrsko krajevno ločljivostjo, 
kar predstavlja izboljšanje na ravni dveh velikostnih razredov v primerjavi z IR 
termografijo.
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4 Fluorescenčna termometrija 
Metode merjenj temperaturnih sprememb pri prenosu toplote, ki jih bomo 
obravnavali v pričujočem delu, temeljijo na osnovi fluorescenčne termometrije. Na tem 
mestu bomo podali osnove fluorescence. 
4.1 Fotoluminiscenca, fluorescenca in fosforescenca  
Fotoluminiscenca je fizikalni pojav emisije svetlobe kot posledice eksitacije molekul 
in prehodov iz vzbujenega v osnovno energijsko stanje. Pri tem vzbujena molekula 
preide v osnovno stanje z izsevanim fotonom, ki ima običajno manjšo energijo od 
absorbiranega. Obstajajo tudi izjeme, in sicer ko molekula izseva svetlobo krajših 
valovnih dolžin in večjih energij, kot je energija absorbirane svetlobe, tedaj govorimo o 
procesih konverzije navzgor (ang. Upconversion). V obeh primerih je izsevani spekter 
svetlobe zaradi mnoštva vibracijskih stanj in prehodov širok oziroma je le redko 
monokromatski. Fotoluminiscenco glede na način energijskih prehajanj delimo na 
fluorescenco in fosforescenco. Pri fluorescenci vzbujevalna svetloba določene valovne 
dolžine vzbudi molekule fluorescirajoče snovi v vzbujeno elektronsko stanje. Med 
prehodom oziroma relaksacijo v osnovno energijsko stanje se lahko del energije 
pretvori v toploto, del pa ponovno sprosti v obliki svetlobe, ki ima običajno daljšo 
valovno dolžino kot vzbujevalna svetloba. Molekule, ki fluorescirajo, imenujemo 
fluorofori. Poglavitna razlika med molekulo, ki fluorescira, in tisto, ki ima šibko 
fluorescenco, je v gostoti vibracijskih osnovnih energijskih stanj, ki se pri slednji 
prekrivajo z vzbujenimi stanji, kar pomeni, da bo molekula z veliko verjetnostjo prešla 
iz vzbujenega v osnovno stanje z nesevalnimi prehodi (tj. notranjo konverzijo). V 
nasprotnem se pri fluorescirajoči molekuli vibracijska energijska stanja v vzbujenem in 
osnovnem stanju ne prekrivajo, tako da relaksacija običajno poteče preko sevanja [74]. 
Slika 4.1 prikazuje fluorescirajočo in ''nefluorescirajočo'' molekulo ter njuna 
karakteristična prehoda. 
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Slika 4.1: Franck–Condon energijski diagram. (a) Sevalni prehod, (b) Nesevalni 
prehodi. Povzeto po ref. [74]. 
Pojav fluorescence in fosforescence najlažje predstavimo z energijskim diagramom 
Jablonskega, prikazanem na sliki 4.2. Tu so razvidna energijska stanja molekule. 
Fluorofor, ki še ni absorbiral energije, se nahaja v najnižjem energijskem stanju S0. Ko 
absorbira svetlobo, se energija fotona, ki je odvisna od valovne dolžine, prenese na 
fluorofor. Molekula preide v vzbujeno stanje v času reda 10-15 s. Kadar je ta energija 
večja, kot je potrebno za preskok iz osnovnega stanja S0 v vzbujeno stanje S1, se del 
energije odda v spremembo rotacijskih in vibracijskih stanj. V vzbujenem stanju je 
molekula bolj izpostavljena intermolekularnim interakcijam in teži k relaksaciji v 
osnovno energijsko stanje. Prehode med posameznimi vibracijskimi stanji imenujemo 
vibracijska relaksacija, to so nesevalni prehodi in potekajo, dokler molekula ne preide v 
najnižjo vibracijsko stanje vzbujenega elektronskega stanja. Razpadni časi vibracijsko 
vzbujenega stanja so reda pikosekund. Energija vzbujene molekule se prenaša preko 
večjega števila vzbujenih stanj S1, S2, S3 in Sn, zato je poleg vibracijske relaksacije 
prisoten tudi proces notranje konverzije. Slednji je mogoč med dvema energijsko 
podobnima elektronskima nivojema enake spinske multiplicitete. V diagramu 
Jablonskega je shematsko prikazana relaksacija k nižjim vibracijskim nivojem 
vzbujenega elektronskega stanja S2 in prenos energije k višjim vibracijskim nivojem 
vzbujenega elektronskega stanja S1. 
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Slika 4.2: Potek fluorescence in fosforescence v energijskem diagramu Jablonskega. 
Vibracijska relaksacija, notranja konverzija in fluorescenca so temeljni mehanizmi 
vračanja molekule v osnovno energijsko stanje. Relaksacijski čas pri prehodu iz 
najnižjega vzbujenega elektronskega stanja v osnovno elektronsko stanje je reda nekaj 
ns. Pri tem naj poudarimo, da je energija izsevanega fotona zaradi notranje konverzije in 
vibracijske relaksacije do nižjega vibracijsko vzbujenega stanja S1 manjša kot energija 
absorbiranega fotona, zato je spekter izsevane svetlobe pomaknjen k daljšim valovnim 
dolžinam, kar imenujemo Stokesov premik (ang. Stokes Shift). Energijska razlika, ki jo 
predstavlja Stokesov premik, je torej posledica notranjih konverzij in vibracijskih 
relaksacij. Slika 4.3 prikazuje Stokesov premik med spektrom absorbirane in izsevane 
svetlobe. 
Fosforescenca je pojav, podoben fluorescenci, pri čemer se energija iz vzbujenega 
singletnega stanja najprej prenese na vzbujeno tripletno stanje (tj. medsistemski 
prehod), kot posledica spremembe spinskega stanja elektronov, za tem pa poteče 
relaksacija v osnovno elektronsko stanje z izsevanjem fotona. Relaksacija pri 
fosforescenci je zaradi spremembe spinskega stanja počasna in je reda 10-6 do 10-3 s. 
Opomnimo, da spontana emisija nekaterih fosforescenčnih materialov lahko traja tudi 
več ur. 
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Slika 4.3: Stokesov premik med spektrom absorbirane in izsevane svetlobe. 
4.2 Enofotonska in dvofotonska absorpcija 
O enofotonski absorpciji govorimo, kadar en foton vzbudi fluorofor iz osnovnega v 
vzbujeno elektronsko stanje. Prehod lahko poteka tudi v višje vibracijske nivoje 
vzbujenega elektronskega stanja S1 ali celo v višja elektronska stanja Sn, odvisno od 
absorpcijskega spektra molekule in valovne dolžine vzbujevalne svetlobe. Pri 
enofotonski absorpciji je fluorescenca premo sorazmerna gostoti svetlobnega toka. 
Pri večfotonski absorpciji molekulo vzbudimo preko več vmesnih, kratkoživih 
vzbujenih stanj vse do končnega vzbujenega stanja. Da tako vzbujanje uspe, mora 
molekula absorbirati naslednji foton v zelo kratkem časovnem intervalu (tj. manj od ps 
po absorpciji prejšnjega fotona), sicer se iz vmesnega kratkoživega stanja relaksira. To 
je očitno mogoče le pri visokih fotonskih tokovih oziroma visoki gostoti svetlobnega 
toka. Ker torej energijsko razliko primerjamo z energijama dveh fotonov in je energija 
fotona inverzno sorazmerna lastni valovni dolžini, morata imeti absorbirana fotona 
valovno dolžino približno dvakrat večjo kot foton pri enofotonskem vzbujanju. Energija 
elektromagnetnega valovanja je odvisna od frekvence oziroma od valovne dolžine: 
 
hc
hvE ==  ;              
v
c
= , (4.1) 
 
kjer je h Planckova konstanta, λ valovna dolžina, v  frekvenca in c hitrost svetlobe v 
vakuumu. Slika 4.4 prikazuje primerjavo lastnosti spektra elektromagnetnega valovanja 
ter načeli enofotonskega in dvofotonskega vzbujanja. 
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Slika 4.4: (a) Lastnosti spektra elektromagnetnega valovanja. (b) Enofotonska 
absorpcija. (c) Dvofotonska absorpcija. 
Zaradi prej omenjenih razlogov je verjetnost za večfotonsko vzbujanje enaka 
produktu verjetnosti za absorpcijo vsakega fotona posebej. V primerjavi z enofotonsko 
absorpcijo je večfotonska absorpcija nelinearen proces, torej je odvisnost absorpcije od 
intenzitete nelinearna. Verjetnost za hkratno absorpcijo dveh fotonov je običajno veliko 
manjša kot pri enofotonski absorpciji, zato pri osvetljevanju uporabljamo fokusirano 
svetlobo visoke intenzitete, ki jo običajno dosežemo z laserji. Pri enofotonski absorpciji 
je absorpcija na določeni globini v vzorcu odvisna od produkta intenzitete svetlobe I in 
preseka svetlobnega snopa S. Pri dvofotonski absorpciji je verjetnost absorpcije odvisna 
od I2 × S in je največja v goriščni točki.  
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4.3 Elektronska struktura in energijski nivoji lantanidnih ionov Er3+ 
in Yb3+ 
Lantanide ali redke zemlje, ki se nahajajo v šesti periodi periodnega sistema 
elementov, uvrščamo med prehodne kovine. Zanje je značilno polnjenje podlupine 4f. 
Kadar so lantanidni ioni v kristalni mreži kristalnih materialov, le-ti izkazujejo 
edinstvene luminiscenčne lastnosti, ki jih s lahko s pridom uporabimo v najrazličnejših 
aplikacijah s področja laserske tehnike, biomedicine in mikroelektronike. Vsled 
razumevanja mehanizmov vzbujanja luminiscence lantanidnih ionov je potreben 
vpogled v njihove elektronske strukture in v strukturo relevantnih energijskih nivojev. 
V doktorskem delu posebno pozornost posvečamo lantanidoma erbiju in iterbiju kot 
ključnima primesema v kristalni strukturi uporabljenih detekcijskih materialov. 
 V kolikor želimo opredeliti elektronske konfiguracije lantanidnih ionov, je 
pomembno slediti pravilom razvrščanja elektronov. Po veljavni znanstveni doktrini 
razvrščanje elektronov v elektronsko konfiguracijo elementa poteka v skladu s tremi 
pravili: (i) Paulijevo izključitveno načelo, ki predvideva, da sta v posamezni orbitali 
prisotna največ dva elektrona oziroma en elektronski par, (ii) Aufbauov princip, ki 
predpostavlja, da elektron vselej zasede orbitalo, v kateri ima najnižjo energijo, (iii) 
Hundovo pravilo, ki predpostavlja enakomerno porazdelitev elektronov v energijsko 
enakovrednih orbitalah. 
Lanatanida Er in Yb imata glede na vrstni števili 68 in 70 naslednji elektronski 
konfiguraciji: 
 
1s2 2s2 2p6 3s2 3p6 4s2 3d10 4p6 5s2 4d10 5p6 6s2 4f 12 (4.2) 
in 
1s2 2s2 2p6 3s2 3p6 4s2 3d10 4p6 5s2 4d10 5p6 6s2 4f 14 (4.3) 
 
Vrstni red orbital z naraščajočo energijo lahko ponazorimo v energijskem 
diagramu, kot ga prikazuje slika 4.5. 
Submikronsko zaznavanje temperaturnih polj pri nestacionarnem prenosu toplote 
- 27 - 
 
 
Slika 4.5: Energijska diagrama atoma Er in Yb. 
 
Dopirana iona Er in Yb se zaradi ionske izmenjave v kristalni mreži običajno 
nahajata v trivalentnem stanju kot Er3+ in Yb3+. Zapis energijski konfiguraciji obeh 
trivalentnih ionov (oksidacijsko število +3) priredimo na način, da iz zunanjih orbital 
odvzamemo zunanje (valenčne) elektrone. Natančneje, za prehodne elemente velja, da 
elektrone najprej odvzamemo iz 6s orbitale in zatem iz 4f orbital. Elektronski 
konfiguraciji lantanidnih ionov Er3+ in Yb3+ lahko okrajšano zapišemo z [Xe] 4f11 
oziroma [Xe] 4f13. Na sliki 4.6 sta prikazani elektronski konfiguraciji iona Er3+ in Yb3+ 
po rekombinaciji zunanjih orbital. 
Fluorescenčna termometrija 
- 28 - 
 
Slika 4.6: Elektronski konfiguraciji ionov Er, Er3+, Yb in Yb3+. 
Elektronsko strukturo in energijske nivoje ionov Er3+ in Yb3+ lahko prikažemo tudi v 
spektroskopski obliki oziroma s t. i. Russell-Saundersovim zapisom 2S+1LJ, kjer 2S+1 
predstavlja spinsko multipliciteto, S skupno spinsko število, L skupno orbitalno vrtilno 
količino in J skupno vrtilno količino. Zaradi prisotnosti velikega števila elektronov v 
podlupini f so pri lantanidih možne številne kombinacije omenjenih kvantnih števil. Na 
energijsko stanje iona ima največji vpliv skupno spinsko število S, ki ga določimo s 
seštevanjem neparnih elektronov podlupine f, pri čemer posamezen elektron zavzema 
vrednost ½. Skupno orbitalno vrtilno količino 4f elektronov L označujemo s črkami S, 
P, D, F, G, H, I, K, L itd., kar ustreza številčnim vrednostim L = 0, 1, 2, 3, 4, 5, 6, itd. 
Skupna vrtilna količina J, predstavlja vektorsko vsoto skupne orbitalno vrtilne količine 
L in skupnega spinskega števila S. Spektroskopske oznake najnižjih energijskih nivojev 
Er3+ in Yb3+ so prikazane v preglednice 4.1. 
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Spektroskopske oznake energijskih nivojev pogosto uporabljamo pri ponazoritvah 
energijskih prehodov elektronov v atomu. Za identifikacijo energijskih nivojev 
lantanidnih ionov in prehodov elektronov uporabljamo t. i. Diekov nivojni energijski 
diagram, s pomočjo katerega lahko odčitamo posamezne energijske ravni in 
identificiramo emisijske vrhove, običajno v UV, vidnem ali IR spektru [75]. Slika 4.7 
prikazuje nivojni energijski diagram lantanidnih ionov, ki temelji na eksperimentalnih 
meritvah [76]. Diekov diagram uporabljamo tudi pri analizi stanj trivalentnih 
lantanidnih ionov, saj so premiki energijskih nivojev v kristalnih rešetkah minimalni in 
na emisijski spekter bistveno ne vplivajo [77]. 
 
Slika 4.7: Nivojni energijski diagram lantanidnih ionov. Z rdečo obrobo so označeni 
energijski nivoji obravnavanih Er in Yb ionov. Povzeto po ref. [76]. 
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4.4 Mehanizmi vzbujanja fluorescence Er3+ in Yb3+ ionov 
V nadaljevanju bomo predstavili temeljne mehanizme vzbujanja fluorescence 
trivalentnih ionov Er3+ in Yb3+. Osnovni primer vzbujanja Er3+ ionov z ultravijolično 
svetlobo poteka preko procesa absorpcije v osnovnem stanju (ang. Ground State 
Absorption, GSA), kot prikazuje slika 4.8(a). Ob vzbujanju ioni zasedejo višja 
elektronska metastabilna stanja. Relaksacija ionov poteče z nesevalnimi prehodi k 
nižjima energijskima nivojema 2H11/2 in 
4S3/2. Od tu naprej spremljamo prehod – emisijo 
fluorescence – do osnovnega energijskega nivoja 4I15/2, z dvema izrazitima temperaturno 
pogojenima emisijskima vrhovoma pri 525 nm in 546 nm [78]. 
 
Slika 4.8: Mehanizmi fluorescenčne termometrije na osnovi luminiscenčnih lastnosti 
ionov Er3+ in Yb3+. (a) Vzbujanje Er3+ z ultravijolično svetlobo. (b) Konverzija navzgor 
Er3+ med vzbujanjem z infrardečo svetlobo. (c) Konverzija navzgor s prenosom 
energije z Yb3+ na Er3+. Povzeto po ref. [78]. 
Pri lantanidnih ionih lahko fluorescenco izzovemo tudi z energijsko konverzijo 
navzgor, ki velja za vrsto anti-Stokesovega procesa. Konverzija navzgor je optično 
nelinearen proces, za katerega je značilno izsevanje fotonov višjih energij od 
absorbiranih. Slika 4.8(b) prikazuje proces konverzije navzgor z absorpcijo dveh 
zaporednih fotonov, ki poteka preko procesa GSA in absorpcije v vzbujenem stanju 
(ang. Excited State Absorption, ESA). Vzbujanje izvajamo z bližnjo infrardečo svetlobo 
valovnih dolžin med 800 nm in 1000 nm. Opomnimo, da je pri vzbujanju fluorescence 
možen dodaten, izjemno učinkovit mehanizem konverzije navzgor, upodobljen na sliki 
4.8(c). Znano je, da med lantanidnimi ioni lahko poteče nesevalna izmenjava energije 
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zaradi prekrivanja energijskih vrzeli kot posledica enakovrednih energijskih stanj [79]. 
Primer tovrstne izmenjave energije poteka med dvema sosednjima ionoma Er3+/Yb3+, 
kjer se edini vzbujeni energijski nivo 2F5/2 (Yb
3+), prekriva z vzbujenim energijskim 
nivojem 4I11/2 (Er
3+). Med vzbujanjem Yb3+ z bližnjo infrardečo svetlobo preide del 
energije s t. i. absorpcijo fonona neposredno na sosednji ion Er3+, kar pri slednjem 
povzroči prehod v višje vzbujeno stanje ter nato močno emisijo fluorescence ob 
prehodu v osnovno energijsko stanje.  
4.5 Termometrija na osnovi luminiscenčnih lastnosti lantanidov 
Značilnost trivalentnih lantanidnih ionov je v veliki gostoti energijskih stanj z 
manjšimi energijskimi razmaki podlupine 4f, kar omogoča emisijo svetlobe v širokem 
spektru od UV do IR. Z dopiranjem ionov redkih zemelj v kristalne mreže kristalnih 
materialov pridobivamo želene spektroskopske lastnosti, med katere sodi tudi 
temperaturno odvisna fluorescenca. Temperaturno odvisno fluorescenco vzorčimo z 
meritvami: (i) integrala intenzitete izsevane svetlobe, (ii) razmerja spektralnih vrhov, 
(iii) premikov leg spektralnih vrhov, (iv) širine emisijskega spektra, (v) polarizacije 
izsevane svetlobe in (vi) časa ugašanja emisije [12]. Slika 4.9 prikazuje načine meritev 
fluorescence in poteke sprememb intenzitete med procesom gretja in ohlajanja. 
 
Slika 4.9: Meritve temperaturno odvisne fluorescence. (a) integral intenzitete izsevane 
svetlobe, (b) razmerje spektralnih vrhov, (c) lege spektralnih vrhov, (d) širina 
emisijskega spektra, (e) polarizacija izsevane svetlobe, (f) čas ugašanja emisije. Povzeto 
po ref. [12]. 
Mehanizem temperaturno odvisne fluorescence izhaja iz Boltzmanove termično 
pogojene zasedenosti vzbujenih stanj, katerih energijski razmiki so si dovolj blizu. To 
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načelo s pridom uporabljamo pri razmerje-metrični metodi (ang. Fluorescence Intensity 
Ratio, FIR), kjer merimo spremembo razmerij intenzitet dveh spektralnih vrhov. Obe 




ki pa sta ob predpostavki, da sta sistema v ravnovesju, definirana z zasedenostjo stanj, 
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kjer sta I↑ in I↓ integrala intenzitet dveh vrhov, E je energijski razmik elektronskih 
stanj, kb je Boltzmannova konstanta in T absolutna temperatura. Pri tem naj poudarimo, 
da usmerjenost puščičnega indeksa korespondira z višjim ali nižjim energijskim 
stanjem. 
Temperaturno občutljivost S kot ključni parameter pri vrednotenju dopiranih optičnih 
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V preglednici 4.2 podajamo temperaturne občutljivosti nekaterih kristalov in stekel, 
dopiranih s primesmi Er3+ in Yb3+ ionov, vključno z uporabljenimi tekom raziskav. Iz 
preglednice je razvidno, da je tipična temperaturna občutljivost reda velikosti nekaj 
desetink %/K. Glede na podane vrednosti pričakujemo temperaturno občutljivost, ki bo 
omogočala merjenje temperaturnih sprememb pri mehurčkastem vrenju na nivoju 1 K. 
 
Preglednica 4.2: Temperaturna občutljivost kristalov in stekel, dopiranih s primesmi 
































































Opomba: *Detekcijski material uporabljen v pričujočem doktorskem delu. 
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4.6 Konfokalna fluorescenčna mikroskopija 
Fluorescenčna mikroskopija je analitična tehnika, ki omogoča preučevanje 
fluoroforov v snovi na mikroskopski ravni. Ko fluorofor absorbira vzbujevalno 
svetlobo, se spekter izsevane svetlobe običajno premakne proti daljšim valovnim 
dolžinam. Fluorescenčni mikroskop omogoča razmejitev optične poti vzbujevalne 
svetlobe in spektra izsevane fluorescenčne svetlobe. Glede na način osvetlitve vzorca se 
v sodobni fluorescenčni mikroskopiji velikokrat uporablja epifluorescenčni mikroskop, 
katerega značilnost je, da skozi objektiv sočasno poteka svetlobno vzbujanje in 
vzorčenje izsevane svetlobe. Na ta način se intenzivira vzbujevalni svetlobni tok in 
hkrati omeji vzorčenje sipane svetlobe. Optični sistem mikroskopa je zgrajen tako, da 
vzbujevalno svetlobo vodi preko vzbujevalnega filtra, ki prepušča le svetlobo ustrezne 
valovne dolžine ali spekter, ki v opazovanem vzorcu izzove najintenzivnejšo 
fluorescenco. Svetloba nato potuje do dvobarvnega zrcala, kjer se odbije in preko 
objektiva preusmeri v vzorec. Delež izsevane svetlobe, običajno daljših valovnih dolžin, 
se iz vzorca nato vrne nazaj v objektiv, preide dvobarvno zrcalo in vpade na izsevni 
filter, ki prepusti pas želenih valovnih dolžin. Svetloba od tu naprej potuje do okularja 
ali do optičnega detektorja, kjer opazujemo oziroma vzorčimo fluorescenčno sliko. 




Slika 4.10: Shema epifluorescenčnega mikroskopa. 
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Medtem ko zgoraj opisani princip fluorescenčne mikroskopije služi kot orodje za 
preučevanje fluorescence na mikrometrski ravni, pa konfokalna fluorescenčna 
mikroskopija omogoča optično rezinjenje in ostrejše fluorescenčne slike. Pri 
opazovanju z epifluorescenčnim mikroskopom vzbujevalni svetlobni snop izzove 
fluorescenco, ki izhaja iz različnih optičnih ravnin. Konfokalni mikroskop omeji 
nezaželeno fluorescenčno svetlobo iz sosednjih optičnih (tj. goriščnih) ravnin in 
omogoči zajem svetlobe zgolj iz ene optične ravnine. Načelo konfokalnosti je prikazano 
na sliki 4.11. Svetloba iz rdeče obarvane goriščne ravnine prehaja v novo gorišče preko 
sistema leč in vpada v majhno luknjico (ang. Pin Hole) na zaslonu. V kolikor svetloba 
izhaja iz izvengoriščnih ravnin (rdeča črtkana črta), luknjica oziroma apertura prepusti 
bistveno manj svetlobe. 
 
Slika 4.11: Načelo konfokalnosti. 
Poglavitni cilj opazovanj s konfokalnim mikroskopom je pridobivanje 
visokoločljivih fluorescenčnih slik iz tankih optičnih ravnin vzorca in rekonstrukcija 
opazovanih polj v trirazsežnostnem prostoru. Vzorčenje točk posamezne optične 
ravnine poteka na dva načina: (i) z vrstičnim laserskim vzorčenjem ali (ii) z uporabo 
konfokalnega vrtečega diska. Pri vrstičnem laserskem vzorčenju z vpadno svetlobo ne 
osvetljujemo celotnega vidnega polja, temveč zaporedno vzorčimo le posamezne točke, 
ki jih nato pretvorimo v fluorescenčno sliko, kot prikazuje slika 4.12(a). Lego 
skenirnega laserskega žarka krmilimo s pomočjo sinhroniziranih, mehansko krmiljenih 
ogledal, ki so nameščena med dvobarvnim zrcalom in objektivom. Drugi način 
vzorčenja točk temelji na uporabi konfokalnega mikroskopa z vrtečim diskom – 
Nipkow disk. Slednji omogoča hitrejše vzorčenje signalov, kar je še posebej zaželeno 
pri preučevanju hitrih procesov (npr. bioloških procesov v celicah, hitrih fenomenov pri 
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prenosu toplote). Fluorescenčni mikroskop z vrtečim se diskom je sestavljen iz 
perforiranega rotirajočega diska prikazanega na sliki 4.12(b). Perforacije v obliki spiral 
predstavljajo majhne aperture, skozi katere sočasno poteka točkovno svetlobno 
vzbujanje in vzorčenje izsevanega fluorescenčnega signala. Med skeniranjem vzorca se 
disk vrti in osvetljuje več točk hkrati, pri čemer se z vsako spremembo kota rotacije 
vzorči drugi, sosednji niz točk vse do zajema celotnega vidnega polja. Konfokalni 
mikroskop z vrtečim diskom omogoča hitrost snemanja, ki je večja od tisoč slik na 
sekundo. Žal pa je zaradi uporabe večjih luknjic konfokalnost slabša ali pa je količina 
prepuščene svetlobe premajhna. 
 
Slika 4.12: (a) Vrstično lasersko vzorčenje. (b) Vzorčenje s konfokalnim vrtečim 
diskom. 
Pri mikroskopiranju je poleg optične povečave najpomembnejši parameter ločljivost. 
Ločljivost mikroskopske slike je v osnovi odvisna od kakovosti objektiva ter uklonske 
limite. Objektiv kot optični element je zaradi nepopolne izdelave podvržen številnim 
optičnim napakam, pri čemer sta kromatična1 in sferična aberacija2 napaki, ki bistveno 
                                                
1 Kromatična aberacija nastane zaradi razlike v lomnih količnikih valovnih dolžin svetlobe. Leča ne 
zmore zbrati svetlobe različnih valovnih dolžin v skupno goriščno točko. 
2 Sferična aberacija je optični pojav, ki nastane kot posledica neenakega loma vzporednih vpadnih 
žarkov svetlobe ob optični element (tj. leča, zrcalo itd.). Pri tem se žarki, ki so bližje roba leče, lomijo 
drugače od tistih bližje optični osi. V mikroskopiji se napaka pojavi, kadar obstaja velika razlika v lomnih 
količnikih med vzorcem in imerzijsko snovjo. 
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vplivata na kakovost slike. Medtem ko lahko vpliv obeh napak omejimo s 
kakovostnejšo izdelavo optičnih elementov, pa smo glede uklonske limite omejeni, saj 
jo pogojujejo interferenčne zakonitosti, vezane na premer aperture. 
Omenili smo, da se slika iz goriščne ravnine vzorca preko dveh apertur preslika v 
končno goriščno točko na okularju ali optičnem detektorju. Med prehajanjem svetlobe 
skozi aperturo zasledimo pojav uklonskega vzorca, ki tvori niz koncentričnih svetlo-
temnih kolobarjev, znanih kot Airyjevi uklonski kolobarji ali Airyjevi diski (ang. Airy 
Discs). Uklonski vzorci determinirajo lateralno ločljivost vzdolž opazovane optične 
ravnine, definirano v skladu z Rayleighovo mejo. Slika 4.13 prikazuje Airyjeve diske in 
porazdelitev intenzitete točkovnega izvora svetlobe (ang. Point Spread Function) v 
goriščni ravnini. Glede na Rayleighjev kriterij je meja lateralne ločljivosti dveh 
točkovnih virov takrat, kadar dva vrhova enakih intenzitet sovpadata na način, da 
maksimum prvega vpada v prvi minimum drugega. Za aperturo okrogle oblike velja 




» ,  (4.6) 
 
kjer je θ kotna ločljivost ali minimalni kot razločljivosti dveh točkovnih izvorov 
svetlobe, λ valovna dolžina svetlobe in d premer aperture. Mejo lateralne ločljivosti v 
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pri čemer sta r0 meja lateralne ločljivosti in NA numerična apertura leče. Numerično 
aperturo nadalje definiramo kot: 
 
sinNA n= × , (4.8) 
 
kjer je n lomni količnik medija (tj. zrak ali imerzijska tekočina) med vzorcem in lečo 
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Opomnimo, da zgoraj navedene enačbe opredeljujejo meje teoretičnih ločljivosti 
idealiziranih optičnih elementov. 
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Slika 4.13: Airyjevi uklonski kolobarji. (a) Porazdelitev intenzitete točkovnega izvora 
svetlobe v goriščni ravnini. (b) Rayleighjev kriterij lateralne ločljivosti dveh točkovnih. 
virov. Oblika porazdelitve kolobarjev sledi Fraunhoferjevi enačbi uklona. Vrhova 
intenzitet medsebojno sovpadata na oddaljenosti, ki ustreza prvi ničli Besselove 
funkcije. (c) Razločljivo. 
4.7 Dvofotonska mikroskopija 
Prednost uporabe dvofotonskega vzbujanja v mikroskopiji izhaja iz fizikalnega 
mehanizma ''sočasne'' absorpcije dveh fotonov. Omenili smo, da je pojavnosti le-te 
odvisna od kvadrata vzbujevalne intenzitete. V praksi se dvofotonsko vzbujanje 
generira s pomočjo fokusiranega laserskega žarka skozi optične naprave v mikroskopu. 
Ko je laserski snop v gorišču, je število fotonov večje (krajevna gostota narašča), zato 
obstaja velika verjetnost, da bosta vsaj dva fotona v interakciji in tako povzročila 
vzbujanje. Goriščna točka laserskega snopa je torej edina lokacija vzdolž osvetljene 
globine, kjer je gostota fotonov dovolj velika, da se generira fluorescenca. Na sliki 
4.14(b) je vidna fluorescenca, ki poteka le v gorišču snopa. Nad in pod goriščno točko 
je gostota fotonov premajhna, da bi lahko prišlo do dvofotonske absorpcije. V 
mikroskopiji je poleg krajevne zgostitve fotonov, tj. s fokusiranjem skozi optične 
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naprave, dvofotonsko vzbujanje mogoče doseči tudi s ''časovno zgostitvijo'' oziroma z 
uporabo hitrih laserjev (ang. Mode-Locked Laser), ki generirajo ultrakratke laserske 
pulze visoke intenzitete. Čeprav so laserski pulzi ultrakratki, običajno med 100 fs (10-15 
s) in 1 ps (10-12 s), so še vedno relativno dolgi v primerjavi s časom absorpcije 
fluorofora, ki znaša približno 10-18 s [85]. Izjemna skoncentriranost dvofotonskega 
vzbujanja luminiscence v goriščni točki predstavlja bistveno prednost v primerjavi s 
tehniko konvencionalne konfokalne mikroskopije, temelječe na enofotonskem 
vzbujanju. Pri slednji vzbujamo fluorescenco vzdolž celotne optične osi, kar negativno 
vpliva na kontrast zajete slike. Iz omenjenega lahko sklepamo, da je sipanje svetlobe pri 
dvofotonskem vbujanju močno omejeno in potemtakem ugodnejše za raziskave 
debelejših vzorcev. Dodatna prednost je tudi ta, da fluorescenco generiramo samo v 
goriščni točki, zato zaslona z aperturo v primeru dvofotonske mikroskopije ne 
potrebujemo. Kljub številnim prednostim dvofotonskega vzbujanja pa se moramo 
zavedati, da je valovna dolžina tovrstne svetlobe približno dvakrat večja kot pri 
enofotonskem vzbujanju, torej je lateralna ločljivost posledično dvakrat slabša. 
 
Slika 4.14: Primerjava enofotonskega in dvofotonskega vzbujanja. (a) Pri fluorescenci 
preko enofotonske absorpcije ostaja intenziteta z globino konstantna. (b) Pri 
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5 Eksperimentalni sistem za analizo 
nestacionarnih temperaturnih polj 
V pričujočem poglavju bomo predstavili eksperimentalni sistem za analizo 
nestacionarnih temperaturnih polj pri prenosu toplote na osnovi fluorescenčne 
mikroskopije. Prav tako bomo predstavili uporabljeni konfiguraciji fluorescenčne 
mikroskopije za zajem fluorescenčnih slik ter izpostavili njune posebnosti. 
Implementacijo merilne tehnike v proces nasičenega mehurčkastega vrenja bomo 
prikazali na submikrometrskem nivoju in podrobneje predstavili eksperimentalno progo 
vrenja ter testno sekcijo, ki z izvirno konstrukcijo omogoča sočasno izvedbo 
eksperimentov mehurčkastega vrenja in meritev fluorescenčnega odziva. V zaključku 
poglavja bomo prikazali karakterizacijo topografije grelne površine. 
5.1 Konfokalno-fluorescenčni merilni sistem 
Pri izvedbi meritev nestacionarnih temperaturnih polj smo se oprli na napredne 
metode fluorescenčne mikrospektroskopije. Brezdotikalne meritve temperaturnih polj 
smo izvajali z uporabo konfokalno-fluorescenčnega merilnega sistema, zgrajenega na 
osnovi obrnjenega mikroskopa Nikon Eclipse TE2000-E. Uporabljeni mikroskop je bil 
nadgrajen s fluorescenčno-konfokalno enoto CARV II, ki je vsebovala hitro vrteči se 
disk s konfokalnimi luknjicami premera 70 µm, dvobarvno zrcalo in širokopasovne 
vzbujevalne ter izsevne filtre. Fotografija obrnjenega mikroskopa s fluorescenčno 
konfokalno enoto je prikazana na sliki 5.1. Submikrometrsko krajevno ločljivost 
meritev smo zagotavljali z uporabo dveh zračnih objektivov z 10-kratno in 40-kratno 
optično povečavo ter numeričnima odprtinama NA = 0.3 oziroma NA = 0.6. Vzorčenja 
fluorescenčnega signala iz detekcijskih materialov smo izvajali z računalniško vodeno, 
motorizirano mizico Prior Pro Scan II, ki je omogočala submikrometrske pomike. 
Vzbujevalno svetlobo iz ksenon-živosrebrne obločne svetilke smo preko vodnega 
posrednika Lumatec 300 vodili do fluorescenčno-konfokalne enote, in jo ob uporabi 
vzbujevalnih filtrov ustrezno spektralno omejili. Motorizirana ogledala so omogočala 
preklop med načinom delovanja fluorescenčne mikroskopije FM (ang. Fluorescence 
Microscopy) in fluorescenčne mikrospektroskopije FMS (ang. Fluorescence 
Microspectroscopy). 
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Slika 5.1: Obrnjeni mikroskop Nikon s fluorescenčno-konfokalno enoto. 
Informacijo o fluorescenčnem spektru iz posamezne goriščne točke vzorca smo 
pridobili na način, da smo svetlobo preusmerili skozi nastavljivi, ozkopasovni filter iz 
tekočih kristalov LCTF (ang. Liquid-Crystal Tunable Filter). Tekočekristalni filter je v 
območju med 400 in 720 nm omogočal vzorčenje spektralnih pasov širine okoli 10 nm s 
korakom nastavljanja 1 nm, pri čemer je časovni interval preklopa med območji znašal 
50 ms. Relativno šibek temperaturno odvisen fluorescenčni signal smo vzorčili z 
uporabo dveh termoelektrično hlajenih EMCCD kamer (ang. Electron Multyplying 
Charge-Coupled Device) QImaging Rolera MGI in Andor iXon3 897, s polno 
ločljivostjo pri 512 × 512 slikovnih pik velikosti 16 µm × 16 µm. Obe kameri odlikuje 
visoka občutljivost in možnost elektronskega pomnoževanja, kar je pripomoglo k 
izboljšanju meritev temperature oziroma izboljšanju razmerja signal proti šumu slik 
temperaturnih polj. Seznam uporabljene opreme konfokalno-fluorescenčnega merilnega 
sistema podajamo v preglednici 5.1. 
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Obrnjeni mikroskop Eclipse TE2000-E / Nikon 
Fluorescenčno-konfokalna enota BD CARV II / BD Biosciences 
Motorizirana mizica ProScan II / Prior Scientific 
Obločna ksenon-živosrebrna svetilka Lambda LS / Sutter Instrument 
Nastavljivi tekočekristalni filter VariSpec VIS-10-20 / CRi 
Kamera #1 Rolera-MGi Plus / QImaging 
Kamera #2 iXon3 897 / Andor 
Mehansko nastavljiva apertura OptoMask / Andor 
Objektiv #1 CFI Plan Fluor 10× / Nikon 
Objektiv #2 
CFI S Plan Fluor ELWD 40× /   
Nikon 
Vzbujevalni filter 460/60 nm BrightLine / Semrock 
Izsevni filter #1 550/32 nm BrightLine / Semrock 
Izsevni filter #2 524/24 nm BrightLine / Semrock 
 
 
Naj opomnimo, da smo pri spektroskopski analizi detekcijskih materialov uporabljali 
tekočekristalni filter, ki je bil postavljen pred EMCCD kamero. Pri zaznavanju 
nestacionarnih temperaturnih polj grelne površine nasičenega mehurčkastega vrenja 
vode pa smo zaradi visoke dinamike procesa in slabe svetlobe prepustnosti 
tekočekristalni filter odstranili ter ga nadomestili z nastavljivo aperturno zaslonko 
Andor OptoMask. Posebnost omenjene aperturne zaslonke je v tem, da omogoča 
zamejitev vpadle svetlobe na robu senzorskega polja EMCCD kamere iXon Andor, v 
načinu snemanja ''crop'' in ''kinetic''. Na ta način omogočimo optimalne pogoje 
snemanje hitrih procesov, pri čemer je osvetljen le izbrani predel senzorja. Na sliki 5.2 
sta prikazani uporabljeni konfiguraciji fluorescenčne mikrospektroskopije. 
Eksperimentalni sistem za analizo nestacionarnih temperaturnih polj 
- 42 - 
 
Slika 5.2: Uporabljeni konfiguraciji fluorescenčne mikrospektroskopije. (a) Meritve 
temperaturno odvisnega emisijskega spektra. (b) Meritve nestacionarnih temperaturnih 
polj pri vrenju vode. 
 
 
Submikronsko zaznavanje temperaturnih polj pri nestacionarnem prenosu toplote 
- 43 - 
5.2 Eksperimentalna proga vrenja 
Predlagano brezdotikalno merilno tehniko smo implementirali v eksperiment 
nasičenega mehurčkastega vrenja kot enega izmed najbolj učinkovitih procesov prenosa 
toplote v inženirski praksi. Slika 5.3 prikazuje shemo eksperimentalne proge vrenja 
vode, ki je sestavljena iz dveh osrednjih delov: (i) vrelna posoda s pripadajočim 
merilnim inštrumentarijem in (ii) konfokalno-fluorescenčni optični merilni sistem. 
 
 
Slika 5.3: Shema eksperimentalne proge vrenja. 
 
Shematski prerez vrelne posode z razstavljivim dnom je prikazan na slika 5.4. Testna 
sekcija je bila vgrajena v dno posode. 
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Slika 5.4: Shematski prerez vrelne posode. 
Vrelna posoda, namenjena opazovanju fenomena vrenja, je bila zgrajena iz 
kvadratnih profilov borosilikatnega stekla (Pyrex) z dvojno steno. Zasnova dvojne stene 
je omogočala vpihovanje vročega zraka, kar je pripomoglo k bistvenem zmanjšanju 
toplotnih izgub vrelne posode. Stekleni deli posode so bili z vzmetmi pritrjeni na 
prirobnici iz nerjavečega jekla. Pogoje nasičenega mehurčkastega vrenja v posodi smo 
zagotavljali z dvema potopnima električnima grelnikoma, nameščenima na pokrov 
posode in krmiljenima z nastavljivim transformatorjem Metrel HSN 0202. Temperaturo 
dionizirane vode v posodi smo beležili z dvema termoelektričnima temperaturnima 
zaznavaloma tipa K. Vsled zagotavljanja konstantnega nivoja vode v posodi in ustrezne 
omočenosti potopnih grelnikov smo na pokrov posode namestili vodno hlajeni 
kondenzator refluksa. Testno sekcijo za meritve nestacionarnih temperaturnih polj pri 
vrenju smo vgradili v dno posode in jo napajali s stabiliziranim izvorom istosmernega 
električnega toka EA-PS 3032-10B. Gostoto toplotnega toka q&  – kot posledico 
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Joulovega gretja – smo vrednotili s pomočjo meritev padca napetosti preko grelne 
površine sekcije 
sekcijaUD  in padca napetosti na referenčnem uporu shuntUD : 
 
shunt sekcijael
sekcija sekcija sekcija shunt
U UPQ
q




& , (5.1) 
 
kjer je shuntR  upornost referenčnega upora. Pri tem smo predpostavili, da se celotna 
električna moč pretvori v toploto. 
Električna vezava testne sekcije z referenčnim uporom in izvorom istosmernega 
električnega toka je razvidna iz slike 5.5. 
 
Slika 5.5: Električna vezava testne sekcije. 
 
Napetostne in temperaturne signale smo vzorčili z zbiralnikom signalov Agilent 
34970A. Seznam merilne opreme za vzpostavljanje pogojev nasičenega mehurčkastega 
vrenja je prikazan v preglednici 5.2. 
 




Zbiralnik signalov 34970A / Agilent 
16-kanalna merilna kartica 34901A / Agilent 
Termoelektrična zaznavala 
Uporovno temperaturno zaznavalo 
Tip K; razred A / Labfacility 
DM-314, razred A  / Labfacility 
Nastavljivi transformator HSN 0202 / Metrel 
Referenčni upor HA-1-100 / Empro 
Potopni kartušni grelniki 230 V; 250W / Vimosa 
Izvor istosmernega električnega toka #1 EA-PS 3032-10B / Elektro-Avtomatik 
Izvor istosmernega električnega toka #2 DCS 20-150 / Sorensen 
Toplozračna pištola AT858D+ / ATTEN Instruments 
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5.3 Izdelava testne sekcije 
Eksperimente nasičenega mehurčkastega vrenja smo izvajali na testni sekciji, ki je 
bila vgrajena v dno vrelne posode. Izvirna zasnova je omogočala sočasno izvajanje 
eksperimentov vrenja in brezdotikalno merjenje nestacionarnih temperaturnih polj pri 
rasti mehurčkov. Ta nastanejo ob uparjanju plasti kapljevine pod mehurčkom, kar se 
odraža kot lokalni padec temperature grelne površine. Optična opazovanja 
temperaturnih polj smo izvajali s spodnje strani z uporabo obrnjenega mikroskopa, na 
zgornji, omočeni strani pa smo izvajali eksperimente vrenja. Slika 5.6 prikazuje sestav 
testne sekcije s prirobnico iz nerjavečega jekla in podstavkom iz obdelovalne keramike 
MACOR; v slednjega smo vgradili transparentno dopirano detekcijsko steklo površine 
16 × 10 mm2. 
 
Slika 5.6: Shematski prikaz sestava testne sekcije. (a) Električna sklopitev nikljevih 
trakov s tankoplastnim grelnikom je bila izvedena z električno prevodnim lepilom. (b) 
Spodnja stran testne sekcije je bila namenjena mikroskopskim opazovanjem. 
 
Dopirani stekleni vzorec smo zaradi uporabe mikroskopa z objektivi velikih optičnih 
povečav in krajših delovnih razdalj obrusili ter nato spolirali do debeline 500 µm. Za 
zagotavljanje integritete sekcije pri povišanih temperaturah smo na občutljivejših spojih 
uporabili temperaturno obstojno fleksibilno lepilo. Zgornjo površino stekla smo 
preplastili z nanometrskim nanosom iz zlata, ki smo ga uporabili kot uporovni električni 
grelnik, s katerim smo generirali vrenje. Nanos površine 11 × 10 mm2 in debeline 270 
nm smo izvedli po principu magnetronskega naprševanja (ang. Sputtering) z uporabo 
naprave SPUTRON (Oerlikon Balzers). Prednosti uporabljene tehnike so: (i) nizka 
procesna temperatura med nanašanjem, kar ugodno vpliva na integriteto občutljivih 
elementov sekcije, (ii) enakomerna in homogena struktura nanosa, kar izboljša 
porazdelitev električno dovedene toplotne moči. Fizikalne lastnosti magnetronsko 
napršenega zlatega nanosa podajamo v preglednici 5.3. 
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Preglednica 5.3: Fizikalne lastnosti uporabljenega nanosa. 
 
Lastnost Vrednost / Enota 
Gostota (ρ) 19 300 kg/m3 
Specifična toplota (cp) 128 J/kgK 
Toplotna prevodnost (λ) 317 W/mK 
 
Za primer enodimenzionalnega prevoda toplote skozi tankoplastni nanos podajamo 




= , (5.2) 
 
pri čemer je δ debelina nanosa. 
 
Za dani primer znaša vrednost termične časovne konstante 0.57 ns, kar je mnogo 
manj od časovne ločljivosti uporabljenega optičnega merilnega sistema. Kovinski 
tankoplastni nanos se na temperaturne spremembe hitro odzove, to je v primerjavi z 
debelejšimi grelnimi stenami s stališča preučevanja mehanizmov prenosa toplote pri 
vrenju ugodnejše [29]. Izvedba testne sekcije vrenja s tankoplastnim nanosom iz zlata je 
vidna na sliki 5.7. 
 
Slika 5.7: Fotografiji testne sekcije vrenja. 
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Za ovrednotenje termičnih in spektroskopskih lastnosti detekcijskih materialov smo 
uporabili testno sekcijo z vgrajenim primerjalnim uporovnim temperaturnim 
zaznavalom Pt-100. Sekcijo smo tudi v tem primer segrevali z uporovnim gretjem 
kovinskega nanosa. Kot je prikazano na sliki 5.8 je bilo temperaturno zaznavalo z 
vzmetjo prislonjeno ob detekcijsko steklo, kar je omogočalo merjenje temperaturnih 
sprememb grelne površine med procesom ohlajanja in segrevanja. S podatki 
temperaturnih potekov in fluorescenčnega signala smo pridobili umeritvene krivulje za 
kasnejšo analizo nestacionarnih temperaturnih polj. 
 
Slika 5.8: Testna sekcija za meritve emisijskega spektra. 
 
5.4 Karakterizacija topografije grelne površine 
Omenili smo, da debelina tankoplastnega kovinskega nanosa pomembno vpliva na 
temperaturno odzivnost grelne površine testne sekcije. Obenem pa na velikost 
generirane gostote toplotnega toka pomembno vplivata še homogenost in enakomernost 
nanosa. Izbira magnetronskega naprševanja je bila v tem kontekstu ugodna, saj je 
omogočala izdelavo nanosa z enakomerno debelino oziroma z odstopanjem manjšim od 
2 %. Variacija debeline nanosa je torej minimalna in glede na visoko toplotno 
prevodnost zlata je njen vpliv na spremembo notranje generacije toplote kot posledice 
Joulovega gretja zanemarljiv. 
Topografske značilnosti grelne površine vplivajo na aktivnost nukleacijskih mest in 
na velikost rastočih mehurčkov pri vrenju. Pri raziskavah smo hoteli tovrstne vplive kar 
se da omejiti, zato smo pri meritvah uporabili gladke grelne površine. Za karakterizacijo 
površin vzorcev detekcijskih stekel smo uporabili metodo mikroskopije na atomsko silo. 
V ta namen smo uporabili mikroskop na atomsko silo (ang. Atomic Force Microscope, 
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AFM) Park System XE-100 s krajevno ločljivostjo 500 pm in z merilno negotovostjo 
meritev reda 1 nm. Zaradi omejitev AFM meritev vezanih na izjemno omejeno področje 
skeniranja in posledično vprašljivo interpretacijo hrapavosti makro območij, smo 
dodatno uporabili kontaktni profilometer Form Talysurf Series 2 (Taylor-Hobson Ltd.). 
Parametre hrapavosti površine poliranih steklenih vzorcev smo določili pred postopkom 
magnetronskega naprševanja iz več naključno izbranih predelov. Poglavitni namen 
meritev s kontaktnim profilometrom je bilo ovrednotenje učinkovitosti poliranja stekla, 
ki pomembno vpliva na hrapavost kovinskega nanosa. Profili hrapavosti treh naključno 
izbranih predelov steklene površine so prikazani na sliki 5.9. 
 
Slika 5.9: Profili hrapavosti steklene površine iz treh naključno izbranih  predelov. 
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AFM meritve topografije smo izvedli na poliranih steklenih površinah kot tudi na 
tankoplastnih kovinskih nanosih. Slika 5.10 prikazuje AFM topografske meritve 
nepreplastene in z zlatom preplastene steklene površine. 
 
 
Slika 5.10: AFM topografske meritve vzorcev. (a) Nepreplasten stekleni vzorec. (b) Z 
zlatom preplasten stekleni vzorec. 
 
Na podlagi meritev smo ocenili srednje odstopanje profila Ra pri nepreplastenem 
steklu na 2.7 nm in 2.3 nm pri preplastenem steklu. Parametre hrapavosti površine Ra, 
Ry in Rq podajamo v preglednici 5.4. 
 
Preglednica 5.4: Parametri hrapavosti nepreplastenega in preplastenega detekcijskega 
stekla. 
 
Parameter hrapavosti Ra (nm) Ry (nm) Rq (nm) 
Nepreplasteno dopirano steklo 2.7 79.5 3.8 
Preplasteno dopirano steklo 2.3 140.9 3.5 
 
 
Dodatno smo izvedli še karakterizacijo izstopajočih nepravilnosti na površini, ki bi 
lahko predstavljale morebitna potencialna nukleacijska mesta pri vrenju. Kot je 
razvidno iz slike 5.11, so AFM profili hrapavosti vzdolž opazovanih odsekov (rdeče in 
zelo obarvane črte) izkazovali majhno površinsko hrapavost. Obe površini smo 
okarakterizirali kot gladki grelni površini brez vidnih potencialnih nukleacijskih mest, 
ki bi lahko kakorkoli vplivala na zgodnejši prehod v mehurčkasto vrenje. 
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Slika 5.11: AFM profili hrapavosti. (a) Nepreplasten stekleni vzorec. (b) Z zlatom 
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6 Spektroskopska analiza uporabljenih 
detekcijskih materialov 
V tem poglavju bomo predstavili meritve emisijskih spektrov uporabljenih 
detekcijskih materialov in analizirali njihove termično-spektroskopske lastnosti. 
Prikazali bomo postopek umeritev temperaturno odvisnega fluorescenčnega signala in 
način obdelave fluorescenčnih slik lokalnih temperaturnih porazdelitev. 
6.1 Uporabljeni detekcijski materiali 
V doktorskem delu opisujemo razvoj merilne tehnike na osnovi temperaturno 
odvisne fluorescence anorganskih stekel in steklokeramike, dopirane s primesmi redkih 
zemelj. Značilnost tovrstnih stekel je v tem, da jih lahko vzbujamo z vidno svetlobo z 
enofotonsko absorpcijo ali z dvofotonsko absorpcijo v bližnjem infrardečem spektru 
(ang. Near Infrared - NIR). Dopirano fluoridno steklo z oznako 6 % Er:ZBLALiP in 
steklokeramiko Er:GPF1Yb0.5Er, ki sta prikazana na sliki 6.1, smo zaradi edinstvenih 
lastnosti uporabili pri preiskavah mikrometrskih nestacionarnih temperaturnih polj. 
Detekcijska materiala poleg temperaturne občutljivosti izkazujeta tudi odlično kemično 
obstojnost, mehansko robustnost in fotostabilnost, tj. odpornost proti bledenju 
fluorescence. 
Fluoridno steklo Er:ZBLALiP je sintetizirano iz kristaliničnih prahov cirkonijevega 
fluorida (ZrF4), barijevega fluorida (BaF2), lantanovega fluorida (LaF3), aluminijevega 
fluorida (AlF3), litijevega fluorida (LiF), svinčevega fluorida (PbF2) in erbijevega 
fluorida (ErF3) [86]. Zanj je značilna rahla rožnata obarvanost. Izdelava stekla poteka v 
talilni peči pri temperaturi 850 °C. Kemijska sestava stekla izražena v molskih odstotkih 
je: 62.2%ZrF4-19.5%BaF2-6.1%LaF3-3.6%AlF3-2.4%LiF-6.1%PbF2 + x%ErF3, kjer x 
predstavlja koncentracijo dopanta erbija v molskih odstotkih. Za preiskave 
mehurčkastega vrenja smo uporabili fluoridno steklo 6 % Er:ZBLALiP  s koncentracijo 
6 mol% erbijevih ionov. 
Transparentna steklokeramika Er:GPF1Yb0.5Er je izdelana s sintetiziranjem 
kristaliničnih prahov germanijevega oksida (GeO2), svinčevega oksida (PbO), 
svinčevega fluorida (PbF2) in lantanidnih fluoridov (LnF3 → Ln=Er in/ali Ln=Yb). 
Postopek izdelave steklokeramike je podoben izdelavi stekla, le da v tem primeru 
taljenje prahov poteka pri temperaturi 1050 °C. Po približno 20 minutah se talino iz 
platinastega talilnega lončka prelije med dve bakreni plošči in hitro ohladi. Za odpravo 
zaostalih notranjih napetosti se steklasto osnovo segreva še nadaljnji 2 uri pri 
temperaturi 300 °C. Kemijska sestava uporabljene steklokeramike, izražena v molskih 
odstotkih, je sledeča: 50%GeO2–40%PbO–10%PbF2–0.5%ErF3–1%YbF3 [87]. 
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Slika 6.1: Detekcijska materiala 6 % Er:ZBLALiP in Er:GPF1Yb0.5Er. 
 
6.2 Spektroskopska analiza detekcijskih materialov 
Termične in spektroskopske lastnosti detekcijskih materialov smo ovrednotili z 
uporabo testne sekcije z vgrajenim uporovnim temperaturnim zaznavalom. 
Spektroskopske meritve smo izvajali med ohlajanjem in segrevanjem vzorcev v 
temperaturnem razponu od 20 °C do 100 °C. Ustaljene temperaturne razmere smo 
običajno dosegli v 15 do 20 minutah, odvisno od doseženega temperaturnega nivoja. 
Podatke fluorescenčnih emisijskih spektrov smo vzorčili s korakom od 10 °C do 15 °C. 
Detekcijska materiala smo vzbujali z modro svetlobo valovne dolžine od 430 nm do 490 
nm. Izsevano zeleno fluorescenčno svetlobo smo preko objektiva z 10-kratno optično 
povečavo in emisijskega filtra vodili do nastavljivega, ozkopasovnega filtra iz tekočih 
kristalov. Fluorescenco smo vzorčili v razponu med 510 in 570 nm s korakom 1 nm. 
Osvetlitveni čas posamezne slike je znašal 0.5 s pri čemer je bila intenziteta 
fluorescence izračunana s povprečne vrednosti signala, vzorčenega s sredinskega 
območja slike. Velikost območja je znašala 312 × 312 slikovnih pik. Emisijska spektra 
detekcijskih materialov Er:GPF1Yb0.5Er in 6 % Er:ZBLALiP v odvisnosti od 
temperature sta prikazana na slikah 6.2 in 6.3(a). 
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Slika 6.2: Emisijski spekter detekcijskega materiala Er:GPF1Yb0.5Er v odvisnosti od 
temperature. 
 
Pri detekcijskem materialu Er:GPF1Yb0.5Er sta razvidni legi spektralnih vrhov pri 
valovnih dolžinah 525 nm oziroma 546 nm. Oba vrhova sta temperaturno odvisna in 
primerna za uporabo v aplikacijah fluorescenčne termometrije. Kot je bilo navedeno v 
podpoglavjih 4.5 in 4.6, njuna temperaturna odvisnost izhaja iz Boltzmanove termično 
pogojene zasedenosti metastabilnih energijskih stanj 2H11/2 in 
4S3/2. Spektralni vrh 6 % 
Er:ZBLALiP z lego pri 546 nm izkazuje veliko temperaturno odvisnost s trendom 
pojemanja intenzitete fluorescence pri povišani temperaturi. Ta pojav je tudi sicer 
značilen za večino fluorescenčnih materialov. Integral fluorescenčnega spektra v 
območju od 510 nm do 570 nm v odvisnosti od temperature je prikazan na sliki 6.2(b). 
Lego spektralnega vrha pri 546 nm zasledimo tudi pri materialu Er:GPF1Yb0.5Er, 
vendar je pri slednjem intenziteta približno 5–krat manjša. Er:GPF1Yb0.5Er ima v 
primerjavi z 6 % Er:ZBLALiP izrazita oba spektralna vrhova, pri čemer lega prvega 
spektralnega vrha pri 525 nm izkazuje obraten trend, tj. naraščanje intenzitete pri 
povišani temperaturi. Omenjena lastnost je pri merjenju temperature želena, saj se na ta 
način poveča natančnost meritve, kot posledice večje temperaturne občutljivosti 
detekcijskega materiala. 
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Slika 6.3: (a) Emisijski spekter detekcijskega materiala 6 % Er:ZBLALiP v odvisnosti 
od temperature. (b) Integral emisijskega spektra v odvisnosti od temperature. 
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Z uporabo metode merjenja razmerja intenzitet spektralnih vrhov smo posneli poteke 
temperaturnih značilnic in ocenili temperaturno občutljivost uporabljenih detekcijskih 
materialov. Odvisnost razmerja intenzitete vrhov od temperature za detekcijska 
materiala Er:GPF1Yb0.5Er in 6 % Er:ZBLALiP podajamo na slikah 6.4 in 6.5. 
 
Slika 6.4: Odvisnost razmerja intenzitete vrhov od temperature za detekcijski material 
Er:GPF1Yb0.5Er. 
 
Slika 6.5: Odvisnost razmerja intenzitete vrhov od temperature za detekcijski material 6 
% Er:ZBLALiP. 
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Odvisnost razmerja intenzitete vrhov od temperature smo aproksimirali s polinomom 
tretje stopnje, pri čemer je razmerje intenzitete fluorescence od temperature podana s 
splošno polinomsko funkcijo: 
 
2 3
0 1 2 3T C K K x K x K x° = + × + × + × , (6.1) 
 
kjer je so K0, K1, K2 in K3 polinomski koeficienti, x pa uporabljeno razmerje 
emisijskih vrhov. 
 
Iz diagrama na sliki 6.4 podajamo polinomsko relacijo za detekcijski material 
Er:GPF1Yb0.5Er: 
 
2 361.21 435.4 489.34 296.76T C x x x° = - + × - × + × . (6.2) 
 
Za detekcijski material 6 % Er:ZBLALiP velja naslednja polinomska relacija: 
 
2 369.71 835.49 1111.2 877.3T C x x x° = - + × + × + × . (6.3) 
 
Naj na tem mestu opomnimo, da med večurnimi cikli ohlajanja in segrevanja nismo 
zasledili znakov poškodb ali sprememb v materialu, ki bi kakorkoli vplivale na 
spremembo fluorescenčnega signala. Iz meritev temperaturnega odziva izhaja, da sta 
obe detekcijski stekli robustni in neobčutljivi na fotodegradacijo in uporabni za meritve 
temperature do 300 °C oziroma do temperature steklastega prehoda Tg (Mortier et al. 
[88]). Temperaturno občutljivost smo opredelili v temperaturnem razponu od 20 °C do 
100 °C in je bila pri steklu 6 % Er:ZBLALiP ocenjena na 5 K, pri steklokeramiki 
Er:GPF1Yb0.5Er na 3 K [72]. 
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7 Detekcija nestacionarnih temperaturnih 
polj na submikrometrski skali 
Na tem mestu doktorskega dela bomo podrobneje prikazali načine tvorjenjenja 
nestacionarnih temperaturnih polj in njihovo detekcijo na nivoju submikrometrske 
skale. Predstavili bomo rezultate meritev eno- in dvofotonskega vzbujanja fluorescence 
ter nekatere omejitve, na katere smo naleteli tekom raziskovanj. V sklopu meritev 
nestacionarnih temperaturnih polj bomo podali primer analize razmerja signal/šum 
zajete fluorescenčne slike in predlagali ukrepe za izboljšanje njene kakovosti. V 
zaključku poglavja bomo na osnovi meritev fluorescence predstavili rekonstrukcijo 
temperaturne porazdelitve vzdolž globine detekcijskega materiala in izvedbo validacije 
z računalniško simulacijo. 
7.1 Umerjanje detekcijskega materiala 
Umerjanje detekcijskega materiala smo izvedli pred meritvami nestacionarnega 
prenosa toplote na submikrometrski skali. Omenjeni postopek je bil nujen, saj smo 
fluorescenco vzorčili iz različnih goriščnih ravnin steklenega vzorca. Postopek 
umerjanja je temeljil na meritvah spremembe integrala izsevane fluorescenčne svetlobe, 
s čimer smo omogočili izvedbo hitrega vzorčenja signala, potrebnega pri analiziranju 
nestacionarnih temperaturnih polj. Zaradi uporabe objektivov velikih optičnih povečav s 
kratkimi delovnimi razdaljami in želene velike globinske ostrine smo detekcijske 
materiale ustrezno stanjšali ter zagotovili optično gladke površine. Shema merilne 
verige za temperaturno umerjanje detekcijskega materiala je prikazana na sliki 7.1. 
Primerjalni uporovni temperaturni zaznavali Pt-100 sta bili pritrjeni na temperaturno 
krmiljeno grelno patrono oziroma na spodnjo stran steklenega vzorca. Uporabljeni sta 
bili za ovrednotenje relativne intenzitete fluorescenčnega signala pri dani optični 
povečavi.  
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Slika 7.1: Shema merilne verige za temperaturno umerjanje detekcijskega materiala. 
 
Intenziteto izsevane fluorescence detekcijskega materiala Er:GPF1Yb0.5Er smo 
analizirali v temperaturnem razponu od 60 do 150 °C. S primerjavo integralov 
temperaturno odvisnih fluorescenčnih spektrov smo določili umerjevalno krivuljo, 
razvidno iz slike 7.2. Sprememba intenzitete fluorescence oziroma občutljivost v danem 
temperaturnem razpon je bila ocenjena v odstotkih maksimalnega izmerjenega 
merilnega signala pri 60 °C in je znašala – 0,56 %/K. 
 
Slika 7.2: Umerjevalna krivulja intenzitete fluorescence za material Er:GPF1Yb0.5Er. 
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Umerjanje detekcijskega materiala 6 % Er:ZBLALiP smo izvedli v temperaturnem 
razponu od 75 do 140 °C. S primerjavo integralov temperaturno odvisnih 
fluorescenčnih spektrov smo ugotovili, da se temperaturni odziv materiala rahlo 
spreminja glede na prednastvitvene parametre snemalne kamere. Umerjevalni krivulji 
detekcijskega materiala 6 % Er:ZBLALiP sta prikazani na sliki 7.3. Temperaturna 
občutljivost v danem temperaturnem razponu je znašala – 0,6 %/K oziroma – 0,4 %/K. 
 
 
Slika 7.3: Umerjevalni krivulji intenzitete fluorescence za material 6 % Er:ZBLALiP. 
 
Za vrednotenje merilne negotovosti smo uporabili referenčni dokument [89]. 
Skupno standardno merilno negotovost temperature smo izračunali po naslednji enačbi: 
 
2 2 2 2
100( ) ( ) ( )kal Daq Pt RMSEu T u T u T u T= + + . (7.1) 
 
Standardna negotovost zaradi prispevka merilnega inštrumenta Agilent 34970A je 
ocenjena na: 
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Merilna negotovost zaradi prispevka uporovnih temperaturnih zaznaval Pt100 je 
ocenjena na: 
 
100 ( ) 0.15 0.002Ptu T T= + . (7.3) 
 
Standardna merilna negotovost tipa A je enaka eksperimentalnemu standardnemu 






















* predstavlja temperaturo, izračunano iz modela linearne aproksimacije po 
metodi najmanjših kvadratov, iT izmerjeno temperaturo v posamezni oziroma i-ti točki 
umerjanja in pn število prostostnih stopenj umerjevalne krivulje. 
 
Razširjena merilna negotovost umerjanja je znašala 2.7 K ob upoštevanju faktorja 
prikritja 2. 
 
Obdelavo fluorescenčnih slik lokalnih temperaturnih sprememb smo izvedli v 
programskem okolju MatLab. Shematski prikaz korakov pri obdelavi fluorescenčne 
slike je prikazan na sliki 7.4. Surove slike smo shranjevali v obliki podatkovnih matrik 
slikovnih pik v 16-bitnem sivinskem zapisu. Za karakterizacijo sivinskih vrednosti 
slikovnih pik je bilo predhodno potrebno izvesti dva popravka: (i) najprej smo odšteli 
ničelni signal EMCCD kamere (tj. signal slike brez osvetlitve), (ii) nato smo obliko 
spektra popravili glede na izmerjeno spektralno odvisno prepustnost tekočekristalnega 
filtra in občutljivost kamere. Zaradi prisotnosti visokofrekvenčnega šuma v signalu smo 
izvedli povprečenje slik po kvadratnih območjih po 10 × 10 slikovnih pik. V 
naslednjem koraku smo preuredili podatke sivinskih slik glede na umeritveno krivuljo 
temperaturnega odziva. Zaradi neenakomerne osvetlitve vidnega polja in refleksivnosti 
grelne površine smo lokalne temperaturne spremembe izračunali na osnovi časovnega 
povprečenja intenzitete na opazovanem območju med meritvijo.  
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Slika 7.4: Potek obdelave fluorescenčne slike. 
7.2 Tvorjenje slik nestacionarnega temperaturnega polja 
Tvorjenje mikrometrskih nestacionarnih temperaturnih polj smo izvedli z uporabo 
grelne konice in optične pincete kot lokalnima izvoroma termičnih motenj. Z optičnim 
merilnim sistemom FMS smo opazovanja usmerili neposredno pod izvor lokalnega 
gretja, tj. tik pod grelno površino, kar je iz stališča preučevanja fenomenov prenosa 
toplote najugodnejša lokacija. Fluorescenčni signal smo običajno vzorčili na razdalji 2.7 
µm od termičnega stika, kar predstavlja minimalno, še izvedljivo razdaljo merilnega 
sistema. Opomnimo, da je minimalna razdalja povezana z globinsko ostrino 
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pri čemer d predstavlja globinsko ostrino uporabljenega objektiva, λ valovno dolžino 
vzbujevalne svetlobe, n lomni količnik medija (tj. zrak ali imerzijsko olje), M optično 
povečavo, NA numerično aperturo in e najmanjšo razdaljo ločljivosti detektorja.  
Zajete fluorescenčne slike smo po vzorčenju prilagodili in shranili s pomočjo 
programskega paketa razvitega z orodjem Mathematica. Končno obdelavo slik in 
analizo lokalnih nestacionarnih temperaturnih sprememb smo izvedli v programskem 
okolju MatLab. 
7.2.1 Točkovno gretje z uporabo grelne konice 
Za analizo temperaturnih polj pri nestacionarnem prenosu toplote smo kot točkovni 
izvor toplote uporabili električno krmiljeno grelno konico. Grelna konica je bila 
nameščena na zgornjo stran dopiranega stekla Er:GPF 1Yb 0.5Er, medtem ko smo s 
spodnje strani vršili optična opazovanja. Tvorjenje slik nestacionarnih temperaturnih 
polj je potekalo med vklopom grelne konice od 3 do 5 s. Temperaturni poteki grelne 
konice pri različnih grelnih močeh so prikazani na sliki 7.5. Primerjalni temperaturni 
zaznavali Pt-100 smo namestili na grelno konico in spodnjo stran dopiranega stekla. V 
stiku s površino vzorca je temperaturno krmiljena konica premera 300 μm tvorila 
izrazitejše mikrometrske kontaktne toplotne točke (ang. Hot-spots), ki so služile za 
analizo temperaturno odvisne fluorescence v krajevni in časovni domeni. Nehomogeni 
termični stik grelne konice s steklenim vzorcem je viden na sliki 7.6(b). 
 
Slika 7.5: Temperaturni poteki grelne konice pri različnih grelnih močeh. 
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Slika 7.6: (a) Shema točkovnega gretja z uporabo grelne konice. (b) Bela črtkana 
obroba označuje lego stika konice z vzorcem, medtem ko belo obrobljena kvadrata 1. in 
2. označujeta dve izrazitejši mikrometrski temperaturni polji. 
 
Detekcija nestacionarnih temperaturnih polj 
Kot je razvidno iz slik 7.7 in 7.8, sta bili analizirani dve vidni polji velikosti 76 × 76 
slikovnih pik (30.4 µm × 30.4 µm), ki smo ju izbrali za ovrednotenje zmožnosti merilne 
tehnike v okvirih krajevne in časovne domene. Poudarimo, da posamezna slikovna pika 
v analiziranem vidnem polju dejansko predstavlja merilno točko oziroma temperaturno 
zaznavalo. V izbranem vidnem polju je bilo potemtakem skupno 5776 
submikrometrskih merilnih točk/zaznaval. Velikost slikovne pike je pri 40-kratni 
optični povečavi znašala ~ 400 nm/slikovno piko, kar obenem predstavlja največjo 
doseženo krajevno ločljivost meritev. 
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Slika 7.7: Obravnavano temperaturno polje mikrometrske kontaktne točke 1. 
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Slika 7.8: Temperaturno polje mikrometrske kontaktne točke 2. 
 
Temperaturno polje mikrometrske kontaktne točke 1. pri najmanjši in največji 
temperaturni razliki je prikazano na sliki 7.9. Sliko temperaturnega polja smo generirali 
iz podatkov integrala sprememb intenzitete fluorescence in podatkov umeritvene 
krivulje. Temperaturno spremembe med vklopom grelne konice definiramo kot: 
 
0, ( , ) ( , )t tT x y T x y T x y=D = - , (7.6) 
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kjer     ( ,  ) in   ( ,  ) predstavljata temperaturno stanje pred oziroma po vklopu 
grelne konice. 
Na sliki 7.9(b) je viden velik temperaturni gradient kot posledica neposrednega stika 
grelne konice z detekcijskim materialom. Temperaturne razmere v okolici kontaktne 
točke so bile na nivoju sobne temperature. Pojav velikega temperaturnega gradienta in 
iz tega izhajajoče visoko kontrastne termične slike pripisujemo tako relativno nizki 
toplotni prevodnosti detekcijskega materiala kot tudi majhni kontaktni površini grelne 
konice. 
 
Slika 7.9: Termična slika in prečni temperaturni profil. (a) Pred začetkom gretja. (b) 
Mikrometrsko temperaturno polje 1. med gretjem. 
Za analizo merilne tehnike v okvirih časovne domene smo izvedli niz meritev 
nestacionarnega prenosa toplote. Na sliki 7.10 je prikazan potek temperature v središču 
obravnavanega nestacionarnega polja kontaktne točke 1. med procesom segrevanja. 
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Temperaturno odzivnost detekcijskega materiala smo ovrednotili med kratkim, nekaj 
sekundnim vklopom grelne konice. Interval vzorčenja fluorescenčnih slik smo omejili 
na 140 ms in s tem izboljšali razmerje signal/šum. 
 
Slika 7.10: Potek temperature v središču obravnavane kontaktne točke 1. 
 
V kolikor sledimo temperaturnemu profilu na sliki 7.9(b), opazimo, da šum v signalu 
temperature zmanjšuje natančnost meritev na vrednost ± 10 K. Nadalje, iz podatkov 
umeritve izhaja, da je šum v signalu pri povišanih temperaturah občutnejši, saj 
intenziteta fluorescenčnega signala pada. V izogib nizkemu razmerju signal/šum smo za 
dani primer povprečili temperaturni signal preko nekaj zaporednih slikovnih pik in s 
tem posledično omejili temperaturna nihanja. 
Iz slike 7.10 razberemo, da se temperatura kontaktne točke ustali po 7 s od vklopa 
grelne konice, ko doseže največjo temperaturno razliko 90 K. Ustalitev temperature je v 
veliki meri pogojena s termično maso grelne konice. Iz analize poteka grafa dT/dt 
razberemo, da le-ta doseže maksimum po preteku 2.2 s od vklopa, kar sovpada z 
dejanskim izklopom grelne konice.  
Slikovni niz celotnega poteka lokalnega pregretja kontaktne točke, skupaj s prečnim 
temperaturnim profilom je prikazan na sliki 7.11. Slikovni niz poteka lokalnega 
pregretja kontaktne točke s hitrim, 140 ms intervalom vzorčenja prikazuje slika 7.12. Iz 
slednje jasno razberemo izrazito rast temperature v času vklopa grelne konice s 
spremembo reda 25 K/s. Omenjeni rezultati nakazujejo na uporabne zmožnosti 
predlagane merilne tehnike in potencialne implementacije na področjih, kot sta 
polprevodniške nanotehnologije in biofizika, kjer je razumevanje lokalnih 
nestacionarnih temperaturnih polj ključnega pomena. 
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Slika 7.11: Slikovni niz celotnega poteka lokalnega pregretja kontaktne točke 1. 
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Slika 7.12: Slikovni niz poteka lokalnega pregretja kontaktne točke 1. med hitrim 
vzorčenjem. 
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7.2.2 Točkovno gretje z uporabo optične pincete 
Za analizo temperaturno odvisne fluorescence materiala Er:GPF1Yb0.5Er v krajevni 
in časovni domeni smo izvedli dodatne eksperimente, pri katerih smo kot točkovni izvor 
toplote in kot svetlobni vir vzbujanja fluorescence uporabili NIR laser optične pincete 
Aresis Tweez 200si. Optično pinceto odlikuje možnost submikrometrske krajevne 
manipulacije laserskih žarkov, ki so hkrati tudi izjemno fokusirani, ter ''hkratnega'' 
generiranja več neodvisnih žarkov. Z zaporedno postavitvijo zaznavnih optičnih točk 
optične pincete smo vzdolž vidnega polja vzorca analizirali fluorescenčni odziv kot 
posledico prehoda termične motnje. Termično motnjo, izhajajočo iz optične točke na 
robu vidnega polja, smo generirali z uporabo infrardečega laserskega žarka večje 
jakosti. Jakosti žarkov preostalih zaznavnih optičnih točk smo poljubno nastavljali, prav 
tako tudi njihove lege. Naj poudarimo, da smo fluorescenco v vseh optičnih točkah 
vzbujali dvofotonsko, z lasersko svetlobo valovne dolžine 1064 nm. Frekvenca 
vzorčenja fluorescenčnega signala, ki smo ga zajemali s kamero EMCCD, je znašala od 
10 do 100 Hz. Slika 7.13 prikazuje lege zaznavnih optičnih točk vzdolž vidnega polja 
vzorca. 
 
Slika 7.13: Točkovno gretje z uporabo optične pincete. 
 
Meritve fluorescence z vzbujanjem v bližnjem IR področju 
Meritve temperaturnega odziva detekcijskega materiala Er:GPF1Yb0.5Er smo 
izvedli s poskusom uporabe žarka optične pincete kot točkovnega izvora toplote. Na 
robu vidnega polja smo z infrardečim žarkom večje jakosti generirali lokalno termično 
motnjo ter nato spremljali fluorescenčni oziroma temperaturni odziv zaznavnih optičnih 
točk na različnih oddaljenostih od izvora toplote. Slika 7.14 prikazuje fluorescenčni 
odziv zaznavne optične točke na oddaljenosti 115 µm od izvora toplote. Na sliki je 
zabeležen padec intenzitete fluorescenčnega signala kot posledice segrevanja 
detekcijskega materiala ob vklopu grelnega žarka. Po preteku 2 s smo grelni žarek 
izklopili in sledil je skok intenzitete signala v bližino prvotne temperaturne ravni. 
Frekvenca vzorčenja signala je znašala 40 Hz. 
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Slika 7.14: Fluorescenčni odziv zaznavne točke pri dvofotonskem vzbujanju materiala 
Er:GPF1Yb0.5Er. 
Analizo smo nadaljevali s postavitvijo večjega števila zaporednih zaznavnih točk 
vzdolž horizontalne osi vidnega polja. Na sliki 7.15 je viden padec intenzitete signala 
oddaljenih zaznavnih točk I. in II. Točki III. in IV., ki sta se nahajali bližje izvoru 
toplote, temperaturnega odziva nista izkazovali. Sklepamo, da je to bila posledica vpliva 
sipanja svetlobe iz grelne točke, ki je najintenzivnejše prav pri izvoru. Grelni infrardeči 
laserski žarek torej ni povzročil le lokalne generacije toplote, temveč tudi intenzivno 
delokalizirano fluorescenco, ki je v bližnjih zaznavnih točkah izzvala nezaželeno 
povečanje signala (ki je kompenziral znižanje signala zaradi gretja) in s tem slabšo 
temperaturno odzivnost. 
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Slika 7.15: Fluorescenčni odzivi zaznavnih točk pri dvofotonskem vzbujanju materiala 
Er:GPF 1Yb 0.5Er. 
Meritve dvofotonskega vzbujanja fluorescence smo sklenili s poskusom pri 
povečani frekvenci vzorčenja signalov, ki bi potencialno omogočal meritve 
nestacionarnih temperaturnih polj s submikrometrsko krajevno ločljivostjo. Na sliki 
7.16 je prikazan fluorescenčni odziv zaznavnih točk pri frekvenci vzorčenja 100 Hz. V 
signalu zaznavnih točk smo zaznali nizko vrednost signala proti šumu kot posledico 
kratkih časov vzorčenja. Temperaturni odziv na termično motnjo skoraj ni bil zaznaven, 
zasledili smo le izrazit šum in skok signala kot posledico sipanja svetlobe iz okolice 
grelnega žarka. 
Submikronsko zaznavanje temperaturnih polj pri nestacionarnem prenosu toplote 
- 75 - 
 
Slika 7.16: Fluorescenčni odzivi zaznavnih točk pri dvofotonskem vzbujanju s 
povečano frekvenco vzorčenja signalov (material Er:GPF1Yb0.5Er). 
Na podlagi rezultatov meritev fluorescenčnega odziva sklepamo, da je za vrednotenje 
krajevne ločljivosti merilnega sistema generiranje toplote s pomočjo infrardečega 
laserskega žarka pomanjkljivo, saj povzroča močno sipanje svetlobe in s tem motnje v 
signalu zaznavnih točk. Hkrati ugotavljamo, da se z vzorčenjem pri visokih frekvencah 
opazno poslabšuje tudi razmerje signal/šum, ki bi ga sicer lahko izboljšali z večjo 
jakostjo žarkov v zaznavnih točkah, kar pa bi po drugi strani povečalo neželeno lokalno 
gretje. 
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7.3 Analiza razmerja signal/šum na slikah temperaturnega polja  
V fluorescenčni mikroskopiji za zajem slik uporabljamo optične detekcijske 
elemente, kot so: CCD kamera, ICCD kamera (ang. Intensified Charge-Coupled 
Device), EMCCD kamera in fotopomnoževalna cev. Med vzorčenjem slik so fotoni 
detektirani na posamezni slikovni pikah (ang. Pixels) in pretvorjeni v digitalne vrednosti 
intenzitete. Pri tem zajeto digitalno sliko definiramo kot sivinsko sliko, podano s 
sivinskimi vrednostmi, ali kot barvno sliko, definirano s tremi vrednostmi, ki 
opredeljujejo način pretvorbe svetlobe v digitalni zapis. Zapis barve slikovne pike CCD 
kamere je s komponentami RGB, ki ustrezajo trem različnim detektorjem svetlobe, le-ti 
so selektivno občutljivi na valovnih območjih okoli 700 nm (rdeča), 550 nm (zelena) in 
450 nm (modra). 
Šum na fluorescenčni sliki predstavlja nezaželen pojav, ki povzroča varianco 
oziroma odstopanja od povprečne vrednosti signala. V osnovi gre za naključen pojav, ki 
nima konstantne vrednosti in se ga kot takega ne da odšteti ter pomembno vpliva na 
kakovost fluorescenčne slike. S pojmom ''nivo šuma'' opredeljujemo njegove 
maksimalne in minimalne vrednosti. V kolikor je merjeni signal pod nivojem šuma, 
bodo meritve nerazločljive. V fluorescenčni mikroskopiji je šum največkrat posledica 
termičnih in kvantnih pojavov, pri čemer sta najbolj prepoznavna Poissonov in Gaussov 
šum. 
Razmerje signal/šum (ang. Signal-to-Noise - SNR) je pomemben kriterij vrednotenja 
relativne jakosti fluorescenčnega signala nasproti šumu. Manjše kot je razmerje SNR, 
bolj šumna je tudi slika. Pri izvedbi meritev temperaturnih polj smo s številnimi 
optimizacijskim ukrepi povečali dano razmerje, pri čemer smo skrbno upoštevali 
naslednja načela [84]: (i) povečati fluorescenčni signal, (ii) zmanjšati šum in (iii) 
zmanjšati signal ozadja. Fluorescenčni signal smo povečali z uporabo kvalitetnih 
objektivov z visoko numerično aperturo in termoelektrične hlajene kamere EMCCD z 
visokim kvantnim izkoristkom. Z možnostjo programsko krmiljenega elektronskega 
pomnoževanja smo signal kamere uspeli še dodatno povečati. Na drugi strani smo bralni in 
termični šum kamere, ki sta poglavitna vzroka pošumljanja fluorescenčne slike, 
zmanjšali s kontinuiranim hlajenjem optičnega detektorja pri temperaturi okrog -80 °C. 
Signal ozadja zaradi sipane svetlobe smo omejili z uporabo konfokalnega (sožariščnega) 
načina zajema slik. Pri tem omenimo, da smo vse meritve izvajali v popolnoma 
zatemnjenem prostoru. 
Poglavitni razlog zgoraj opisanih optimizacijskih ukrepov je bilo zagotavljanje, kar 
se da ugodnejšega razmerja signal/šum, še posebej pri meritvah s povečano frekvenco 
vzorčenja slik (tj. pri krajših osvetlitvenih časih). Oceno šuma omenjenih slik smo 
izvedli z izračuni diferencialnega razmerja SNRD. Diferencialni način podajanja 
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Slika 7.17: Komponente realnega signala. Povzeto po ref. [90]. 
 
Diferencialno razmerje signal/šum je splošno definirano z efektivno amplitudo 
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,  (7.7) 
 
pri čemer je amp  KS a bg t g t-  efektivna amplituda koristnega dela signala, 
amp  NS a bn t n t-  pa amplituda nekoristnega dela signala oziroma šuma. 
Ocenjevanje šuma slik nestacionarnih temperaturnih polj smo izvedli z uporabo 
diferencialnega razmerja, poznanega kot Fisherjev diskriminator oziroma natančneje 











,  (7.8) 
 
kjer µa in µb predstavljata srednjo vrednost zgornjega oziroma spodnjega nivoja signala, 
ter a  in b kot standardni odmik šuma zgornjega oziroma spodnjega nivoja signala. 
Definicijo diferencialnega razmerja Fisherjevega diskriminatorja prikazuje slika 7.18. 
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Slika 7.18: Definicija diferencialnega razmerja signal/šum. Povzeto po ref. [90]. 
 
Aritmetična srednja vrednost a  in b  zgornjega oziroma spodnjega signala je 








ş = ĺ ,  (7.9) 
 
kjer je xi vrednost i-tega signala. Eksperimentalni standardni odmik kot cenilko 
















.  (7.10) 
 
Omenili smo, da so osvetlitveni časi pri meritvah temperaturnih polj s povečano 
frekvenco zajemanja slik krajši, zato je posledično prisotnost Poissonovega šuma v 
slikah večja. Vsled izboljšanja razmerja signal/šum smo obstoječe fluorescenčne slike 
digitalno obdelali z izvedbo konvolucijskega filtriranja v prostoru slike. Kot je razvidno 
iz slike 7.19, je filtriranje v prostoru slike definirano kot preslikava vrednosti slikovnih 
pik vhodne slike v istoležne slikovne pike izhodne slike. Filtriranje izvedemo s 
preslikavo vrednosti slike preko lokalnega linearnega operatorja/transformatorja F: 
 
, ,g x y F f x y= ,  (7.11) 
 
pri čemer ,f x y  predstavlja vhodno sliko, ,g x y  izhodno ali filtrirano sliko ter F 
lokalni operator, določen v okolici ,x y . 
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Slika 7.19: Preslikave vrednosti slikovnih pik vhodne slike v istoležne slikovne pike 
izhodne slike. Povzeto po ref. [90]. 
 
Konvolucijsko filtriranje v prostoru slike smo izvedli s premičnim filtrom/masko, ki 
smo jo premikali po celotni vhodni sliki. Pri tem smo uporabili liho dimenzijo 
konvolucijskega filtra velikosti 3 × 3 slikovne pike in s tem omogočili obravnavo 
sredinske slikovne točke matrike. Enačbo splošne oblike linearnega filtra velikosti M × 
N zapišemo kot: 
 
, , , , ,
a b
i a j b
g x y w x y f x y w i j f x i y j
=- =-
= * = - -ĺ ĺ , (7.12) 
 
kjer je f vhodna slika, w filtrirna matrika ali maska in g izhodna slika. Opomnimo, da sta 
M in N celi lihi števili, pri čemer je 2 1M a= +  in 2 1M b= + . 
Za primer konvolucijskega filtriranja vhodne slike z najmanjšo velikostjo maske 3 × 





1, 1 1, 1 0, 1 , 1 1, 1 1, 1
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i j
g x y w i j f x i y j
w f x y w f x y w f x y
w f x y w f x y w f x y
w f x y w f x y w f x y
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= - - + + + - + + - - +
+ - + + + -




Na sliki 7.20 je prikazan konvolucijski filter velikosti 3 × 3 slikovne pike, uporabljen 
v enačbi 7.9. 
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Slika 7.20: Primer konvolucijskega filtra velikosti 3 × 3 slikovne pike. 
 
Konvolucijsko filtriranje fluorescenčnih slik smo izvedli s tremi različnimi 
linearnimi filtri: 
· aritmetično povprečje, 
· uteženo povprečje, 
· Gaussov filter. 
 
Linearno povprečenje smo izvedli tako, da smo izračunali aritmetično povprečje 
vrednosti slike v domeni filtra velikosti 3 × 3 slikovne pike. Takšen filter je 







g x y f x i y j
=- =-
= - -ĺĺ ,  (7.14) 
 
pri čemer 1/9 predstavlja množilno konstanto, katere vrednost je odvisna od števila 
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Slika 7.21: Aritmetično povprečje za filter velikosti 3 × 3 slikovne pike. Povzeto po ref. 
[91]. 
 
Uporabljeno uteženo povprečje, ki uteži sredinsko območje filtra v splošni obliki, 
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,  (7.15) 
 
pri čemer imenovalec predstavlja vsoto vseh uteži filtra, kot je razvidno iz slike 7.22.  
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Podobno kot pri uteženem povprečju, se pri Gaussovem filtru ravno tako uteži 









w i j e
+
-
= .  (7.16) 
 
Za izračun filtrirne maske smo uporabili standardni odmik 0.5= , ki definira nizko 
stopnjo glajenja (ang. Blurring). Na sliki 7.23 je prikazan Gaussov filter velikosti 3 × 3 
slikovne pike. 
 
Slika 7.23: Gaussov filter velikosti 3 × 3 slikovne pike in standardnega odmika  
0.5= . Povzeto po ref. [90]. 
 
V sklopu analize razmerja signal/šum smo izvedli linearno povprečenje slik 
nestacionarnega temperaturnega polja kontaktne točke obravnavane v podpoglavju 
7.2.1. Pri analizi temperaturnega polja smo problem filtriranih robov slike rešili z 
ekstrapolacijo vrednosti preko roba diskretne domene slike in s tem zagotovili 
enakomernejši prehod vrednosti robnih slikovnih pik. Slika 7.24 prikazuje spreminjanje 
originalnega in povprečenega temperaturnega polja (filter velikosti 3 × 3 slikovne pike) 
pri nestacionarnem prevodu toplote v mikrometrski kontaktni točki. Zaradi boljše 
preglednosti učinkov filtriranja smo slike temperaturnega polja predstavili v 
trirazsežnostnem pogledu. 
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Slika 7.24: Spreminjanje (a) originalnega in (b) povprečenega temperaturnega polja pri 
nestacionarnem prevodu toplote v mikrometrski kontaktni točki. 
 
Iz zgornje slike lahko razberemo, da smo s povprečenjem preko treh slikovnih pik 
bistveno omejili prisotnost visokofrekvenčnega šuma in izboljšali vidnost prehoda 
temperaturnih vrednosti. V nadaljevanju smo analizirali razmerja signal/šum 
temperaturnega polja, glajenega z vsemi tremi linearnim filtri. Na sliki 7.25 je prikazano 
originalno temperaturno polje in prečni temperaturni profil preko analizirane kontaktne 
točke. Oblika temperaturnega profila izkazuje precejšno pošumljenost fluorescenčnega 
signala. 
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Slika 7.25: Prečni temperaturni profil originalnega temperaturnega polja pri 
nestacionarnem prevodu toplote v mikrometrski kontaktni točki. 
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V preglednici 7.1 podajamo standardne odmike signalov in diferencialna razmerja 
signal/šum pri različnih linearnih povprečenjih. 
 
Preglednica 7.1: Diferencialna razmerja signal/šum kontaktne točke. 
 
 
Na sliki 7.26 so vidni temperaturni profili različnih linearnih povprečenj 
obravnavane mikrometrske kontaktne točke. 
 
Slika 7.26: Temperaturni profili različnih linearnih povprečenj obravnavane 





























brez filtra 113.16 22.00 4.15 12.09 7.13 
aritmetično 
povprečje 
111.22 23.69 4.58 7.38 10.07 
uteženo 
povprečje 
111.63 23.26 4.35 7.48 10.21 
Gaussov 
filter 
112.50 22.50 4.10 9.23 8.91 
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Temperaturna polja kontaktne točke, glajene z uporabo različnih linearnih filtrov, so 
prikazane na sliki 7.27. Iz analize slik je razvidno postopno glajenje slikovnih pik 
temperaturnega polja, ki je največje v primerih aritmetičnega povprečenja oziroma 
uteženega povprečenja. Ob tem se razmerje signal/šum izboljša za 43 %. Hkrati 
opomnimo, da je pomanjkljivost konvolucijskega filtriranja v tem, da poslabšuje 
krajevno ločljivost termičnih slik, zato smo ga v analizi nestacionarnih polj uporabili 
zgolj kot orodje za identifikacijo obstoja linije trojnega stika aktivnega nukleacijskega 
mesta pri vrenju, ki je predstavljeno v poglavju 8. 
 
Slika 7.27: Primeri filtriranja slik temperaturnega polja kontaktne točke; (a) originalna 
slika SNRD = 7.13, (b) Gaussov filter SNRD = 8.91, (c) aritmetično povprečje SNRD = 
10.07 in (d) uteženo povprečje SNRD = 10.21. 
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7.4 Temperaturna porazdelitev po globini detekcijskega materiala 
Meritve temperaturne porazdelitve po globini detekcijskega materiala 
Er:GPF1Yb0.5Er smo izvedli z obstoječo grelno konico in namenskim, računalniško 
krmiljenim sistemom s skočno funkcijo vklopa električnega napajanja. Za zagotavljanje 
verodostojnih meritev fluorescence smo krmilni sistem zasnovali na programabilnem 
mikrokrmilniku Arduino uno, ki je omogočal skočno in simultano proženje EMCCD 
kamere, zbiralnika signalov in grelne konice. Temperaturni odziv detekcijskega 
materiala smo vzorčili iz različnih optičnih ravnin vzdolž celotne globine vzorca. Pred 
vsako ponovno meritvijo smo detekcijski material ohladili na začetno stanje pri 
temperaturi okolice. Kot je razvidno iz slike 7.28, smo meritve temperature po globini 
vzorca izvedli z visoko ponovljivostjo, pri čemer je bil dvižni čas napetostnega signala 
ob proženju mikrokrmilnika Arduino uno reda 8 ns. Validacijo dvižnega časa 
napetostnega signala smo izvedli z uporabo osciloskopa LeCroy WaveRunner 104 
MXi-A. 
 
Slika 7.28: Časovni poteki napetostnih signalov ob proženju mikrokrmilnika Arduino 
uno. 
Naj na tem mestu opozorimo na dodatni aspekt, ki smo ga upoštevali pri izbiri 
detekcijskih materialov. Končni cilj naših raziskovanj je bila implementacija merilne 
tehnike v beleženje nestacionarnih temperaturnih polj aktivnega nukleacijskega mesta 
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pri vrenju, za katerega je značilna visoka frekvenca pojavljanja mehurčkov. Za 
spremljanje visoke dinamike procesa smo v osnovi uporabili detekcijski materiale, ki 
izkazujejo hitro odzivnost [38]. Pri tem sta časa vzbuditve in ugašanja emisije 
fluorescence ključna parametra. Za zaznavni material 6 % Er:ZBLALiP je enačba časa 
ugašanja emisije: 
 
2 31762 17.1368 0.05788 0.000067u T T T= - + - , (7.17) 
 
kjer je T absolutna temperatura detekcijskega materiala. 
Shema merilne veriga za vzorčenje fluorescenčnega signala po globini vzorca je 
prikazana na sliki 7.29. Lege vzorčenja smo spreminjali s pomočjo računalniško vodene 
motorizirane mizice z mikrometrsko natančnostjo. Primerjalni temperaturni zaznavali 
Pt-100, pritrjeni na grelno konico in vzorec sta bili v pomoč pri ovrednotenju 
fluorescenčnega signala. 
 
Slika 7.29: Shema merilne verige za vzorčenje fluorescence po globini vzorca 
Er:GPF1Yb0.5Er. 
 
Obdelavo fluorescenčnih slik vzorčenih po globini vzorca smo opravili v programu 
MatLab. Pri tem smo predhodno izvedli dva popravka: (i) odšteli smo ničelni signal 
kamere in (ii) signal temperaturnega odziva smo korigirali s signalom spreminjanja 
intenzitete fluorescence po globini vzorca. Na sliki 7.30 je prikazan ničelni signal in 
signal spreminjanja fluorescence po globini vzorca pri temperaturi okolice 23 ºC. 
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Slika 7.30: Ničelni signal in signal spreminjanja fluorescence po globini vzorca 
Er:GPF1Yb0.5Er. 
 
Meritve temperaturnih porazdelitev po globini vzorca so prikazane na sliki 7.31. 
Zaradi preglednosti diagrama smo dobršen del izmerjenih potekov namenoma izvzeli. Iz 
slike potekov razberemo, da uporovno temperaturno zaznavalo (rdeča krivulja), 
nameščeno na grelni konici, zaradi velike toplotne prevodnosti konice pričakovano 
izkazuje najhitrejši temperaturni odziv. Temperaturno odvisni fluorescenčnimi odzivi v 
detekcijskem materialu so počasnejši in izkazujejo nekaj zašumljenosti, kar je posledica 
uporabe surovih podatkovnih matrik. Fluorescenčni signal, vzorčen na oddaljenosti 2.7 
µm od stika z grelno konico, v primerjavi s preostalimi poteki izkazuje najhitrejši odziv, 
kar nakazuje, da je za verodostojnejše meritve hitrih površinskih temperaturnih nihanj – 
meritve nestacionarnih temperaturnih polj pri vrenju – potrebno vzorčenje čim bližje 
grelni konici oziroma tik pod grelno površino. Nadalje lahko ugotovimo, da je površina 
stika grelne konice z vzorcem majhna in ne generira velikega toplotnega toka, kar se 
odraža v počasnem segrevanju detekcijskega materiala ter v pojavnosti velikih 
temperaturnih gradientov vzdolž globine vzorca. 
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Slika 7.31: Meritve temperaturnih porazdelitev po globini vzorca Er:GPF1Yb0.5Er. 
 
Vsled natančnejše analize in potrditve eksperimentalnih rezultatov smo izvedli 
računalniško simulacijo nestacionarnega prevoda toplote med grelno konico in 
detekcijskim materialom. Simulacijo smo izvedli s programskim paketom COMSOL 
Multiphysics, temelječim na uporabi numerične metode končnih elementov. 
V simulaciji smo obravnavali dve računski domeni, grelno konico in ploščasti vzorec 
iz detekcijskega stekla. Vpliv nestacionarnega prenosa toplote smo ovrednotili za 
primer: (i) prevod toplote skozi konico, (ii) naravno konvekcijo in (iii) prevod toplote 
skozi vzorec. Za reševanje računalniške simulacije je uporabljena vodilna enačba 
nestacionarnega prevoda toplote: 
 
p
T T T T
q c
x x y y z z t
ć ö¶ ¶ ¶ ¶ ¶ ¶ ¶ć ö ć ö
+ + + =ç ÷ç ÷ ç ÷
¶ ¶ ¶ ¶ ¶ ¶ ¶č ř č řč ř
& , (7.18) 
 
pri čemer smo zanemarili člen q& , ki predstavlja notranjo generacijo toplote. 
Kot je razvidno iz slike 7.31, smo za enega od začetnih robnih pogojev uporabili 
temperaturni odziv uporovnega temperaturnega zaznavala, vgrajenega v zgornjem, 
ploskem predelu grelne konice. Pri obravnavanem sistemu smo kot dodatni pogoj 
Submikronsko zaznavanje temperaturnih polj pri nestacionarnem prenosu toplote 
- 91 - 
predpostavili mirujoči okoliški zrak s toplotno prestopnostjo 5 W/m2K in temperaturo 
23 °C. Snovne lastnosti uporabljenih materialov podajamo v preglednici 7.2. 
 










Grelna konica 401 385 8933 [92] 
Detekcijsko steklo (Er:GPF1Yb0.5Er) 0.628 150 4300 [93] 
 
Za verodostojnejšo analizo smo detajlno zmodelirali geometrijo grelne konice, pri 
čemer smo se oprli na meritve opravljene z uporabo metalografskega mikroskopa 
Olympus BX51. Mreženje oziroma razdelitev sistema v medsebojno povezane 
kontrolne ploskve smo zaradi nezahtevne oblike modela in želene večje točnosti 
simulacije izvedli z gostejšo diskretizacijsko mrežo. Še posebej smo zgostili področje 
okrog stika obeh domen. Slika 7.32 prikazuje trirazsežnostni model grelne konice in 
steklenega vzorca ter njuno računsko mrežo končnih elementov. Diskretizacijska mreža 
je v končnem vsebovala 33974 elementov in 52165 število vozlišč. 
  
Slika 7.32: Trirazsežnostni model grelne konice in steklenega vzorca ter njuna računska 
mreža končnih elementov. 
 
Časovni korak računanja smo v reševalniku (ang. Solver) nastavili na 0.1 s, celotni 
čas simulacije pa na 16 s. Slika 7.33 prikazuje računalniško simulacijo temperaturne 
porazdelitve vzdolž grelne konice in steklenega vzorca s časovnim intervalom 0.67 s.  
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Slika 7.33: Računalniška simulacija temperaturne porazdelitve pri nestacionarnih 
pogojih. 
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Na sliki 7.34 je prikazana primerjava rezultatov meritev z računalniško simulacijo 
temperaturnih porazdelitev po globini vzorca Er:GPF1Yb0.5Er. Pri vseh treh 
simuliranih temperaturnih potekih opazimo dobro ujemanje z eksperimentalnimi 
podatki. Skladnost izvedene računalniške simulacije z eksperimentalnimi podatki je 
najbolj očitna pri temperaturnem poteku na oddaljenosti 2.7 µm od stika z grelno 
konico. Na tem merilnem mestu snovne lastnosti detekcijskega materiala oziroma 
prevod toplote v vzorcu vsled omenjene kratke oddaljenosti bistveno ne vplivajo na 
obliko temperaturnega poteka. Pri simulaciji temperaturnih potekov iz večjih 
oddaljenosti od grelne konice prihaja do razhajanj, ki jih lahko pripišemo drugačnim 
snovnim lastnostim od navedenih iz reference [93]. Predvidevamo, da je to lahko 
posledica odstopanj v kemični sestavi steklokeramike med postopkom njene izdelave.  
 
Slika 7.34: Primerjava rezultatov meritev z računalniško simulacijo temperaturnih 
porazdelitev po globini vzorca Er:GPF1Yb0.5Er. 
Iz eksperimentalnih podatkov in izvedene računalniške simulacije lahko 
zaključimo, da se hitrost fluorescenčnega odziva z oddaljenostjo od ravnine stika z grelo 
konico močno spreminja, kar je nedvomno dober rezultat in nakazuje na možnost 
rekonstruiranja temperaturne porazdelitve vzdolž celotne globine kateregakoli 
transparentnega materiala, ki je na osnovi stekla ali steklokeramike. 
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8 Detekcija nestacionarnih temperaturnih 
polj pri mehurčkastem vrenju 
V omenjenem poglavju bomo predstavili rezultate meritve nestacionarnih 
temperaturnih polj aktivnih nukleacijskih mest pri nasičenem mehurčkastem vrenju 
vode. Z implementacijo predlagane fluorescenčne merilne tehnike smo dosegli 
submikrometrsko krajevno ločljivost meritev temperature, kar do sedaj še ni bilo 
zabeleženo. 
8.1 Potek meritev vrenja 
Eksperimente vrenja smo izvedli z deionizirano vodo, ki smo jo predhodno razplinili 
z intenzivnim, dvournim vretjem v vrelni posodi. Vse meritve smo opravljali pri 
pogojih nasičenega mehurčkastega vrenja pri atmosferskem tlaku. Slika 8.1 prikazuje 
vrelno posodo med izvajanjem meritev mehurčkastega vrenja. Meritve nestacionarnih 
temperaturnih polj pod rastočimi mikromehurčki smo izvajali s spodnje strani testne 
sekcije. Pogoje nasičenega mehurčkastega vrenja smo vzdrževali z dvema električno 
krmiljenima kartušnima grelnikoma in s krmiljenjem temperature vročega zraka, ki smo 
ga vpihovali v dvojno steno posode. Ob vzpostavitvi stacionarnih pogojev v posodi smo 
vklopili napajanje tankoplastne grelne površine iz zlata. Povečevanje gostote toplotnega 
toka grelne površine je potekalo v majhnih korakih vse do pojava zgodnejših parnih 
zasnov oziroma do nastopa mehurčkastega vrenja. Sledilo je enakomerno zmanjševanje 
gostote toplotnega toka do ravni aktivnosti posameznih nukleacijskih mest. Sledenje 
naključno porazdeljenih aktivnih nukleacijskih mest smo izvedli z natančnim 
pozicioniranjem vrelne posode v x in y osi. V ta namen smo uporabili namensko 
izdelano pozicionirno mizico, ki je omogočala mikrometrske pomike in opazovanja iz 
želene goriščne ravnine detekcijskega materiala. Zaradi zoženega vidnega polja 
optičnega merilnega sistema smo pozicioniranje vrelne posode v območje aktivnega 
nukleacijskega mesta določevali na osnovi odbojev presevne svetlobe (tj. del 
prepuščene vzbujevalne svetlobe iz spodnjega dela testne sekcije) ob rastoče vrelne 
mikromehurčke. Temperaturno odvisni fluorescenčni signal smo z uporabo objektivov 
velike optične povečave vzorčili na globini 2.7 µm od roba tankoplastne grelne površine 
oziroma neposredno pod rastočim mikromehurčkom. Naj opomnimo, da smo med 
izvajanjem eksperimentov vsled zaščite občutljivega inštrumentarija pred potencialnim 
razlitjem s posebno injekcijo zagotavljali možnost hitre evakuacije delovne kapljevine 
iz vrelne posode. 
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Slika 8.1: Vrelna posoda in povečana slika testne sekcije med procesom mehurčkastega 
vrenja. 
8.2 Temperaturne porazdelitve na grelnih površinah 
Z implementacijo merilne tehnike v proces vrenja smo omogočili vpogled v 
dogajanja, neposredno pod mejno trdno-kapljevito-plinasto plast s submikrometrsko 
krajevno ločljivostjo. Uporabljeni konfokalno-fluorescenčni merilni sistem je omogočal 
meritve na nivoju teoretične krajevne ločljivosti, ki je pri dani 40-kratni optični 
povečavi znašala ~ 370 nm/slikovno piko. Pri tem je bila časovna ločljivost merilnega 
sistema zaradi velike krajevne ločljivosti posledično omejena in je znašala 14.7 ms. Na 
sliki 8.2 je prikazano nestacionarno temperaturno polje pod rastočim mehurčkom med 
nasičenim mehurčkastim vrenjem vode. Meritve smo izvajali pri atmosferskem tlaku in 
gostoti toplotnega toka 60 kW/m2. Iz slike je razvidna velikost vidnega polja kamere, ki 
je v danem primeru znašala 256 × 256 slikovnih pik, kar ustrezalo velikosti 94.72 µm × 
94.72 µm. Zaradi nizke časovne ločljivosti meritev smo cikel rasti mehurčka zabeležiti 
le s tremi zaporednimi slikami. Na sliki je vidna ujeta parna zasnova iz predhodne 
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nukleacije, ki je omogočila ponovno aktivacijo nukleacijskega mesta in hitro rast 
novega mehurčka. Cikel rasti in odlepljanja posameznega mikrometrskega mehurčka od 
grelne površine je znašal ~ 30 ms. 
 
Slika 8.2: Nestacionarno temperaturno polje pod rastočim mehurčkom med nasičenim 
mehurčkastim vrenjem pri 60 kW/m2. 
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Kot je vidno na sliki 8.3, so bila temperaturna nihanja pod nukleacijskim mestom 
izrazita in so v časovnem oknu 14.7 ms znašala okrog 20 K. 
 
 
Slika 8.3: Vzdolžni in prečni temperaturni profil čez opazovano nestacionarno 
temperaturno polje pri 60 kW/m2. 
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Znano je, da je za analizo cikla rasti in odlepljanja mehurčka pri vrenju potrebna 
frekvenca vzorčenja več sto slik/s [94]. Detekcijo nestacionarnih temperaturnih polj pri 
vrenju smo zato nadaljevali z eksperimenti pri izboljšani časovni ločljivosti, zaradi 
česar smo morali omejiti velikost vidnega polja. Zaradi specifičnosti vzorčenja 
podatkov konfokalno-fluorescenčnega merilnega sistema smo bili primorani povečati 
interval krajevne ločljivosti. Krajevno ločljivost smo navkljub povečanju frekvence 
vzorčenja iz 68 slik/s na ~ 500 slik/s ohranili na submikrometrskem nivoju. Vsled 
omejenega vidnega polja smo za vzorčenje lokalnih temperaturnih nihanj izbirali zgolj 
stabilna aktivna nukleacijska mesta. Kot je razvidno iz slik 8.4 in 8.5, je bilo vidno polje 
kamere omejeno na 50 × 32 slikovnih pik, kar je ustrezalo velikosti 37 µm × 23.68 µm. 
Krajevna ločljivost se je v tem primeru zmanjšala, in sicer iz ~ 370 nm/slikovno piko na 
~ 740 nm/slikovno piko pri frekvenci vzorčenja 413 slik/s. 
 
Slika 8.4: Nestacionarno temperaturno polje pod rastočim mehurčkom med nasičenim 
mehurčkastim vrenjem pri 45 kW/m2 (Začetna faza rasti – I. del). 
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Slika 8.5: Nestacionarno temperaturno polje pod rastočim mehurčkom med nasičenim 
mehurčkastim vrenjem pri 45 kW/m2 (Faza hitre rasti – II. del). 
 
Submikronsko zaznavanje temperaturnih polj pri nestacionarnem prenosu toplote 
- 101 - 
Osnovni koncept rasti posameznega mehurčka pri nasičenem mehurčkastem vrenju v 
posodi smo privzeli po študiji Golobic et al. [60] in ga uporabili pri interpretaciji 
obstoječih meritev mehurčkastega vrenja na submikrometrski skali. Na sliki 8.6 vidimo, 
da se je nukleacija mikrometrskega mehurčka pri 0 ms zgodila na mestu predhodne 
nukleacije pri pregretju površine 5 K in okoliškem pregretju 7 K. Naj opomnimo, da 
mora do nove nukleacije preteči določen čas, da se ponovno vzpostavijo pogoji za rast 
mehurčka (tj. ustrezno pregretje stene in okoliške kapljevine). Temperaturna nihanja 
pod rastočim mikrometrskim mehurčkom so zaradi prenosa toplote v mehurček postala 
izrazitejša v začetni fazi rasti. Sledil je globok lokalni padec temperature stene 
nukleacijskega mesta in okoliške kapljevine. Kontaktna površina mehurčka se je v fazi 
hitre rasti povečevala in dosegla največjo velikost v trenutku najmanjšega pregretja 1 K 
v času 9.7 ms. Med fazo hitre rasti smo opazili drsenje mehurčka po grelni površini kot 
tudi znatno temperaturno nihanje okoliške kapljevine, ki je vplivalo na ohlajeno 
območje pod mehurčkom. V nadaljevanju je sledilo postopno zmanjševanje kontaktne 
površine mehurčka in njegovo postopno odlepljanje. Ob tem je temperatura pod 
kontaktno površino vse do trenutka odcepitve mehurčka in ponovne nukleacije pričela 
ponovno naraščati. Temperaturna nihanja pod nukleacijskim mestom so bila ob 
dovedeni gostoti toplotnega toka v grelnik 45 kW/m2 reda 6 K. 
 
Slika 8.6: Vzdolžni temperaturni profil čez opazovano nestacionarno temperaturno 
polje. 
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Na opazovanem nukleacijskem mestu smo izmerili frekvenco pojavljanja mehurčkov 
reda 40 Hz, kar je v skladu z eksperimentalnimi rezultati vrenja vode [56, 57]. Slika 8.7 
prikazuje izmerjena temperaturna nihanja pod rastočimi mehurčki med nasičenim 
mehurčkastim vrenjem vode. Navkljub bistveno izboljšani krajevni ločljivosti meritev, 
mejne trdno-kapljevito-plinaste plasti nismo jasno zaznali. Frekvenca vzorčenja slik s 
konfokalno-fluorescenčnim merilnim sistemom je namreč pogojena s hitrostjo branja 
EMCCD kamere, zaradi česar je bil naš vpogled v zelo hitre procese (tj. pri visokih 
gostotah toplotnega toka) rasti mehurčka omejen. 
 
Slika 8.7: Temperaturna nihanja pod rastočimi mehurčki med nasičenim mehurčkastim 
vrenjem pri 45 kW/m2. 
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9 Zaključki 
Za učinkovito razumevanje nestacionarnega prenosa toplote na submikrometrski 
skali je zelo pomembno eksperimentalno ovrednotenje nestacionarnih temperaturnih 
polj. V doktorskem delu smo opisali razvoj visokoločljivostne merilne tehnike za 
brezdotikalno detekcijo nestacionarnih temperaturnih polj na submikrometrski skali. Pri 
tem smo v uvodnih poglavjih podali pregled stanja na področju vrednotenja 
nestacionarnega prenosa toplote na mikrometrski in nanometrski skali ter možnosti 
merjenja temperature. Podrobneje smo preučili možnosti neinvazivnega merjenja 
temperature z brezdotikalnimi, optičnimi merilnimi tehnikami in se glede na pridobljeno 
znanje ter izkušnje usmerili v razvoj inovativnega eksperimentalnega sistema za 
merjenje temperature, ki temelji na osnovi meritev temperaturno odvisne fluorescenčne 
svetlobe. 
Naše raziskovalno delo je bil usmerjeno v razvoj eksperimentalnega sistema, ki 
omogoča brezdotikalno detekcijo širjenja toplote v dvo- in trorazsežnostnem prostoru 
na submikrometrski skali. S preučevanjem primerov uporabe fluorescenčne 
termometrije v praksi in detajlnejšo analizo mehanizmov vzbujanja temperaturno 
odvisne fluorescence smo naposled izbrali transparentne detekcijske materiale s 
primesmi redkih zemelj erbija in iterbija. S spektroskopsko analizo smo ovrednotili 
termooptične in spektroskopske lastnosti dopiranih vzorcev fluoridnega stekla in 
steklokeramike. Z razmerje-metrično metodo merjenja intenzitet spektralnih vrhov smo 
posneli poteke temperaturnih značilnic in v temperaturnem razponu od 20 °C do 100 °C 
ocenili temperaturno občutljivost izbranih materialov. Pri fluoridnem steklu 6 % 
Er:ZBLALiP smo temperaturno občutljivost ocenili na 5 K, pri steklokeramiki 
Er:GPF1Yb0.5Er pa na 3 K. 
Preliminarno detekcijo mikrometrskih nestacionarnih temperaturnih polj smo izvedli 
z uporabo električno krmiljene grelne konice in optične pincete kot lokalnima izvoroma 
termičnih motenj. Z omenjenima pristopoma smo ovrednotili zmožnosti predlagane 
merilne tehnike v okviru časovne in krajevne domene. Pri vzorčenju fluorescenčnih slik 
smo se oprli na napredne metode fluorescenčne mikroskopije in spektroskopije. Vidno 
polje lokalnega temperaturnega polja grelne konice smo uspeli omejiti na velikost zgolj 
30.4 µm × 30.4 µm, pri čemer smo dosegli krajevno ločljivost v območju uklonske 
limite vzbujevalne svetlobe (tj. ~ 400 nm/slikovno piko). Ob tem je potrebno poudariti, 
da je bilo v izbranem vidnem polju skupno skoraj 6000 submikrometrskih merilnih 
točk, ki so izkazovale temperaturni odziv. Nasprotno pa se je točkovno gretje z uporabo 
optične pincete v danem primeru izkazalo za manj primerno, saj je vzbujevalni 
infrardeči laserski žarek izzval močno sipanje svetlobe v vzorcu in s tem motnje v 
signalu zaznavnih točk ter posledično slabšo temperaturno odzivnost meritev. 
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Na osnovi naprednih lastnosti dopirane steklokeramike Er:GPF1Yb0.5Er smo 
uspešno rekonstruirali temperaturno porazdelitev po celotni globini vzorca. Vzorčenje 
fluorescenčnega signala iz različnih optičnih ravnin smo opravili med cikli 
kontroliranega, ponovljivega segrevanja. Skladnost eksperimentalnih rezultatov smo 
potrdili z izvedbo računalniške simulacije nestacionarnega prevoda toplote med grelno 
konico in detekcijskim materialom. Na podlagi analize rezultatov sklepamo, da je s 
predlagano merilno tehniko možno rekonstruirati temperaturno porazdelitev vzdolž 
globine kateregakoli transparentnega fluorescenčnega materiala, ki je na osnovi stekla 
ali steklokeramike. 
Ovrednotenje lokalnih mehanizmov prenosa toplote je posebej težavno na mejnih 
trdno-kapljevin-parnih plasteh, kjer sočasno nastopajo prevod toplote, konvekcija in 
sevanje. Zaradi oteženih možnosti opazovanja lokalnih fenomenov prenosa toplote je 
razumevanje dogajanj na mikro- in submikrometrskem skali še toliko bolj kompleksno. 
Eden kompleksnejših fenomenov je konvektivni prenos toplote s fazno preobrazbo ali 
vrenje. Z vidika eksperimentalnega ovrednotenja temperaturnih razmer pri vrenju smo 
ugotovili, da je splošno uveljavljena IR termografija pomanjkljiva, saj ne nudi zadostne 
krajevne ločljivosti meritev temperature in verodostojne identifikacije uparjanja na 
trojnem stiku grelne površine, pare ter okoliške kapljevine. 
Z implementacijo merilne tehnike v proces vrenja smo omogočili kakovostnejši 
vpogled v dogajanja, neposredno pod mejno trdno-kapljevito-plinasto plast s krajevno 
ločljivostjo, ki bistveno presega ločljivost IR termografije. Z izvirnim načinom izdelave 
testne sekcije smo na dopiranem vzorcu omogočili sočasno izvajanje eksperimentov 
mehurčkastega vrenja vode in meritev fluorescenčnega odziva. Testna sekcija je 
omogočala optična opazovanja iz spodnje strani in izvedbo eksperimentov vrenja na 
zgornji, omočeni strani. Vsled bolj realističnega ovrednotenja lokalnih zakonitosti 
mehurčkastega vrenja smo zgornjo omočeno stran preplastili s tankoplastnim grelnikom 
debeline 270 nm. Tankoplastni nanos iz zlata smo izvedli s postopkom magnetronskega 
naprševanja neposredno na steklo. Zaradi prosojnosti vzorca smo opazovanje z optičnim 
merilnim sistemom FMS usmerili neposredno pod rastoče mikrometrske mehurčke, tj. 
tik pod grelno površino, kar je s stališča preučevanja fenomenov prenosa toplote pri 
vrenju najugodnejša lokacija. Razdalja vzorčenja fluorescenčnega signala je bila na 
razdalji 2.7 µm od grelne površine, kar predstavlja minimalno, tehnično še izvedljivo 
razdaljo merilnega sistema. V sklopu meritev s povečano krajevno ločljivostjo, tj. na 
nivoju teoretične krajevne ločljivosti, smo delno posneli cikel rasti mikrometrskega 
mehurčka oziroma njegovo nestacionarno temperaturno polje. Pri danih nastavitvah je 
merilni sistem omogočal največjo krajevno ločljivost ~ 370 nm/slikovno piko in 
časovno ločljivost 14.7 ms. Zaradi velike krajevne ločljivosti in posledično slabše 
časovne ločljivosti smo cikel rasti mehurčka zabeležiti le s tremi zaporednimi slikami. 
Celotni cikel rasti in odlepljanja posameznega mehurčka smo v nadaljevanju posneli pri 
povečani frekvenci zajema fluorescenčnih slik. Za omenjeno povečanje smo morali 
dodatno omejiti velikost vidnega polja in krajevno ločljivost konfokalno-
fluorescenčnega merilnega sistema. Z optimizacijo nastavitev optičnega merilnega 
sistema in vgradnjo aperturne zaslonke smo krajevno ločljivost meritev obdržali na 
submikrometrskem nivoju, frekvenco zajema slik pa povečali z 68 slik/s na ~ 500 slik/s. 
Vzorčenje lokalnih temperaturnih nihanj pod aktivnim nukleacijskim mestom je bilo 
uspešno izvedeno, saj smo detajlneje posneli celoten cikel rasti mikrometrskega 
mehurčka. 
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Poglavitni znanstveni doprinos doktorskega dela je v izvirni tehnični izvedbi 
eksperimentalne proge in implementaciji fluorescenčne merilne tehnike v enega izmed 
najkompleksnejših in najučinkovitejših procesov prenosa toplote. S predlagano 
brezdotikalno merilno tehniko smo dokazali tehnično izvedljivost meritev 
mehurčkastega vrenja na submikronski skali in odprli možnosti kakovostnejšega 
vpogleda v dogajanja lokalnega nestacionarnega prenosa toplote. Uspešna izvedba 
meritev nestacionarnih temperaturnih polj pri nasičenem mehurčkastem vrenju vode 
predstavlja izboljšanje na ravni dveh velikostnih razredov v primerjavi s poskusi, 
opravljenimi z uporabo IR termografije. Doseženi znanstveni rezultati so bili 
prepoznani tudi z objavo v ugledni mednarodni reviji s področja termodinamike. Na 
podlagi pridobljenih znanj in izkušenj sklepamo, da bi bil z nadaljnjim razvojem 
predlagane merilne tehnike in nekaterimi prilagoditvami omogočen vpogled v številne 
fizikalne, biološke ter elektrokemične procese na mejni trdno-kapljevinasti plasti s 
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